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Prólogo 


El grado de evolución alcanzado en la ela- 
boración de medicamentos ha obligado a una 
revisión de los estúdios y la ensenanza de la 
farmacia, incluyendo en forma particular los 
que tocan a la estabilidad y conservación, a 
la real disponibilidad biológica de los mismos 
y a las bases matemáticas, físicas, químicas, 
fisicoquímicas y tecnológicas de las opera- 
ciones. Como consecuencia, las principales 
escuelas o facultades de farmacia han modi¬ 
ficado sus planes de estúdio incorporando 
nuevas matérias al currículum dei farmacêu¬ 
tico y restando horas de dedicación a otras 
que no las requieren hoy con el mismo ca¬ 
rácter imperioso de otros tiempos. También 
se han prolongado los anos de estúdio. 

“Farmacotecnia Teórica y Práctica" se 
ubica en este contexto para responder dentro 
de su área, a los requerimientos de una en¬ 
senanza acorde con los avances científicos y 
tecnológicos. En ella no se ha tratado de brin¬ 
dar conocimientos enciclopédicos sino ofrecer 
en forma equilibrada una descripción cohe- 
rente y concreta dei desarrollo de cada uno 
de los temas que he considerado indispensa- 
Nes, expuestos en un orden y forma que 
pennite utilizaria como libro de texto, pero 
con suficiente amplitud y detalle para que le 
resulte útil al graduado. 

Se ha seguido un ordenamiento considerado 
como razonable por numerosos docentes e 
investigadores y el conjunto de la obra re¬ 
presenta la suma dei conocimiento especiali¬ 
zado de expertos en diferentes áreas de la 
oencia y practica pfofesional de la farmacia 
y de su avanzada tecnologia. 

Existe una profusa y dispersa bibliografia 
iobre cada uno de los tópicos que integran 
d complejo de producción y también algunas 
obras de indudable valor que reúnen en mayor 
o menor medida, aspectos parciales dei mis- 
Bp, algunas veces como capítulos de verda- 


deras enciclopédias farmacêuticas. Esta cir¬ 
cunstancia presenta algunos inconvenientes 
a estudiantes y graduados por las dificulta- 
des en acceder a las mencionadas publica- 
ciones y coordinar sus contenidos. 

Fue mi propósito, al editar esta obra, abar¬ 
car los conocimientos sobre elaboración dei 

medicamento —con sus aspectos conexos_ 

para cumplir tres objetivos fundamentales. 
Que sirviera como texto de estúdio en el pe¬ 
ríodo de pregraduación, como obra de con¬ 
sulta para el egresado y como firme base, a 
modo de introducción, para encarar los estú¬ 
dios de graduados en diferentes especializacio- 
nes farmacêuticas como farmacia industrial, 
estabilidad de medicamentos, biotecnologia, 
farmacia hospitalaría, biofarmacia, tecnolo¬ 
gia cosmética, etc. Por ello, donde corresponde 
se dan nocíones fundamentales sobre opera- 
ciones unitarias para que sirvan a Ia niejor 
comprensión de las operacioncs farmacêuticas 
propiamente dichas y las bases físicas, quí¬ 
micas, fisicoquímicas y matemáticas que las 
sustentan, se insinúan. lineamientos para el 
estúdio de fórmulas, métodos para la progra- 
mación y ejecución de la producción, princí¬ 
pios de organización, normas de elaboración 
para asegurar el máximo aprovechamiento 
dei fármaco. Esto mismo es un buen estímulo 
para que el estudiante advierta la necesidad 
de adquirir y asimilar conocimientos nuevos 
durante toda su vida, lo que le permitirá 
comprender los problemas que se presenten 
y resolverlos con idoneidad. 

Cu ando el estudiante emplea para su fon 
mación una obra de esta magnitud y alcance, 
al docente le resta más tiernpo y libertad y 
se hall a en mejores condiciones para ejercer 
su autêntica y positiva funcíón de maestro 
guiando los estúdios, alentándolos, ayudando 
a interpretar los aspectos que puedan parecer 
dudosos o confusos. De muchas de sus pá- 
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ginas fluyen sin esfuerzo motivos para la 
preparación de trabajos prácticos que contn- 
buyen a elevar el nivel de conocimientos y 
facilitan el manejo de los mismos. 

Atento a los mencionados objetivos, he con¬ 
siderado conveniente iniciar la obra con una 
sección para definir el campo en que se desa 
rrolla la actividad farmacêutica, ofrecer en 
síntesis su evolución histórica, la fomiación 
profesional, dispositivos legales y éticos que 
rigen la actividad y un detalle limitado de 
Ia bibliografia más común. En una segunda 
sección se analizan y estudian las ínstalacio- 
nes y princípios de organización dè algunos 
establecimientos farmacêuticos. La tercera 
contiene además de nociones de farraaeia 
física, el desarrollo de los sustentos físicos, 
fisicoquímicos y tecnológicos de las operacío- 
nes de que se sirve la farmacotecnia para la 
elaboración y control de su producción, su¬ 
perando la ya caduca etapa meramente des- 
criptiva para penetrar en la intimidad de sus 
mecanismos y explicar las causas de su fun 
ción. En esta sección, además de los capítulos 
de operaciones unitarias que es común hallar 
en los textos de tecnologia general, se han 
incorporado otros, de gran interês farmacêu¬ 
tico —con cierta extensión—, como espuma 
y flotación, filtración en superficie, liofiliza- 
ción, fluidización, ósmosis invertida, esteri- 
lización. Los vehículos se consideran en la 
cuarta sección, la que no sólo trata dei agua, 
de los solventes no acuosos y aceites, sino de 
los tratamientos a que se someten para su 
empleo. Un capítulo especial se destina a 
pirógenos bacterianos, contaminantes de agua 
y soluciones y de la mayor parte de los ma- 
teriales que se usan en los preparados in- 
yectables. En la quinta sección se estudian 
los agregados no terapêuticos como coloran- 
tes, aromatizantes, saborizantes, conservado¬ 
res', antioxidantes. La consideración de los 
envases se efectúa en la sexta sección. La 
séptima comprende el estúdio de las formas 
farmacêuticas incluyéndose capítulos espe- 
çiales para el txatamiento de preparados de 
acción prolongada, radio isótopos, apósitos y 
material para uso quirúrgico como tambien 
uno para el estúdio de productos para la hi¬ 
giene, tocador y cosméticos que se elaboran 
en general, bajo las mismas normas y me¬ 
diante recursos quê se utilizan en la prepa¬ 
ración de medicamentos. Una octava sección 
integrada por tres capítulos trata de conser- 
vftción, incompatibilidades físicas y químicas 
y de la estábilidad de drogas y medicamen¬ 


tos y su prediccióm En la novena se tratan 
los aspectos vinculados a la disponibilidad 
biológica de los medicamentos. 

He considerado innecesarío el tratamíento 
de formas farmacêuticas y aspectos tecnoló¬ 
gicos que perdieron vigência, y si bien, se 
mencionan ciertas presentaciones con tendên¬ 
cia a desaparecer por haberse superado téc¬ 
nicamente, ello obedece a que aún se usan 
algo. Sin embargo, en este caso, su tratamien- 
to es brevísimo. 

Se admite que no existen diferencias entre 
la tecnologia de elaboración de medicamentos 
de uso humano y veterinário y por ello no se 
incluyen capítulos especiales. Cuando en al- 
gún caso existen diferencias, se senalan du¬ 
rante el desarrollo dei tema. 

Al final de cada capítulo se incluye la 
bibliografia consultada y toda vez que ha sido 
posible las obras y publicaciones que eventual¬ 
mente pueden ser útües para ampliar y pro- 
fundizar los conocimientos expuestos. Asi- 
mismo, en algunos capítulos el lector hallará 
repeti ción de clertos conceptos. Así se ha pro¬ 
cedido por considerado necesario para facilitar 
la comprensión, exposición y/o interpretación 
de los temas, 

No obstante ser de utilidad también para 
el graduado, los temas tratados cubren hol- 
gadamente el contenido de matérias, tanto 
de interês founativo como constructivo dei 
estudiante de farmacia. Los primeros capí¬ 
tulos de calidad formativa, pueden constituir 
la base de una matéria que es común en 
numerosos planes de estúdio, generalmente 
designada con el nombre de “Historia, Etica 
y Legislación Farmacêutica”. Otros capítulos 
confieren conocimientos de “Farmacia Físi¬ 
ca” o 'Tísica Farmacêutica”; dan razón de 
operaciones comunes con las de la industria 
química, la mayor parte con orientación far¬ 
macêutica, susceptibles de integrar una ma¬ 
téria como “Introducción a la Tecnologia 
General”; preparan para Ia elaboración de 
medicamentos satisfacíendo los requenmien- 
tos de matérias como Tarmacia Práctica 
o "Farmacia Galénica” y también los de ‘Far 
macia Industrial” y finalmente ofrecen las 
bases para profundizar los estúdios de s " 
tabilidad de Medicamentos” y de “Dispom- 
bílidad Biológica de los Medicamentos . 

Esta es una obra <jue requirió mucho 
tiempo de trabajo e imposible de ser realiza¬ 
da por un solo autor. Los colaboradores para 
la misma, se han seleccionado entre los ex¬ 
pertos de cada área, con anos de expenenci 
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ya se trate de investigadores, docentes, direc- 
tores de industria o eruditos en determinadas 
disciplinas, que pese a sus absorbentes acti- 
vidades han dispuesto generosamente de su 
tiempo para la preparación de sus respectivos 
capítulos. 

Con mucha pena he debido lamentar, mien- 
tras preparaba la obra, las desapariciones dei 
Dr. G. D. Breach, dei I>r. V. Nethol y dei Ing. 

E, Vira soro; otros dos, los Dres. A. Dottori y 

F. E. Rodríguez, no alcanzaron a brindar sus 
promisorias y valiosas contribuciones. Vaya 
hacia ellos el sentido homenaje de esta re- 
cordación. 

Cada tomo Ueva al comienzo el índice de 
matérias con su contenido. El índice analí¬ 


tico se hall a al final de la obra y cubre el 
contenido de los ocho tomos. 

Dado que en algunos países se emplea 
coma para separar los decimales, y en otros 
punto, se ha adoptado el segundo critério y 
para evitar confusiones se ha eliminado el 
punto de los millares dejando en su lugar 
un espacio. 

La compaginación, el orden o la clasifica- 
ción de los temas, así como los critérios 
tecnológicos que se exponen pueden merecer 
la crítica de quienes no los comparten. A 
ellos les agradeceré me hagan llegar sus pro- 
posiciones y sugerencias para considerarias 
en próximas ediciones y perfeccionar el con¬ 
tenido de la obra. 


José Helman f 
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Capítulo 


Fluidización 


AURÉLIO R. HERNANDEZ 

29.1. INTRODUCCION 
Y DEFINICIONES 


Supongamos un material granular, como 
la arena fina y seca, dispuesta en el interior 
de un recipiente cilíndrico, sostenida por 
un plato poroso y a cuyo través, de abajo 
hacia arriba, se hace pasar una comente 
fluida, digamos aire (Fig. 29.1). a bajas 
velocidades dei gas, la columna de sólido 
granular se comporta según el esquema co- 
nocido de un lecho fijo, sin modificar su 
altura. Las partículas que forman el lecho 
permanecen en su lugar, apoyadas tuias en 
otras sin ser perturbadas, por el pasaje dei 
fluido que Io hace a través de pequenos 
canales, sinuosos, de acuerdo a la porosidad 
característica dei lecho. En ese recorrido, el 
fluido va perdiendo por fricción su eneiígfa 
de presión y adecuadas tomas de presíón, 
antes y después dei lecho, permítirían leer 
el valor de dicha pérdida con el auxilio de 
un manómetro diferencial. 

La experiencia muestra que los valores 
que se obtienen para A/PZ C dependen de ia 
porosidad de! lecho y de la velocidad super- 
ficial dei gas. En condiciones de flujo lami¬ 
nar es de aplicación Ia ecuación de Kozeny- 
Carman (3, 12) que puede escribírse: 


i 


















1974 Farmacoiecnia Teórica y Práctica 


AP U 0 * fí ‘ (1 — e) 2 

X = C <V • e3 ' ». 

siendo: 


11 ] 


AP/Z e = pérdida de presión a través dei es- 
pesor Z c de lecho, 

u 0 = velocidad media superficial dei flui¬ 
do en conducto vacío, 
ti = viscosidad dei fluido, 
e = porosidad dei lecho, 
d p = diâmetro de la partícula, 
g c — factor de conversión de la Ley de 
Newton, 

C = constante (según Carman, C = 150; 
según Lewis, C = 144). 


Cuando la partícula que constituye el lecho 
no fuese de forma esférica se deberá tomai 
como valor de d p el dei diâmetro de la es¬ 
fera de volumen equivalente, que se calcula 
con la expresión: 


6V 6V 



en donde: 


[ 2 ] 


A p = área de la partícula, 

A e = área de la esfera de volumen equiva¬ 
lente. 


V = volumen de la partícula, 

X = factor de forma de la partícula. 

Para valores altos dei Re, flujo turbulento, 
la ecuación a aplicar es la denominada ecua- 
ción de Blake-Plummer: 


AP 1.75 * p • u 0 2 * (1 - e) 
z e à v ■ E a ■ g c 

siendo: 


p = densidad dei fluido. 

Ambas Ecs., [1] y [3], pueden presentarse, 
en general, bajo forma de una relación dei 
tipo: factor de fricción—Número de Reynolds 


f, = A_ A Z2 3 _£f- -/Re [4] 

' p-z a -v(i - «)•— J 


en donde el valor de n varia entre 1 para 
flujo laminar y 2 para flujo turbulento com¬ 
pletamente desarrollado. En el diagrama 
de la Fig. 29.2 (Leva) puede verse la re- 
presentación de la Ec. [4]. Del recuadro de 
la parte superior derecha puede extraerse 
el valor de n a utilizar. Para cada valor dei 
Re, se puede obtener el correspondiente valor 
de f p y así por aplicación de la [4], calcular 



Fig. 29.2. Factor de fricción, modificado, fp, versus número de Re (4). 1, Finjo laminar. 2, Flujo de 
transtción. 3, Flujo turbulento, a, Aloxite, grânulos de MgO, etc. b, Alundum, yeso, etc. c, Celite, porcelana, 
vidiio, etc. (De Fluidization por M . Leva. Reproducido con autorización de McGraw-Hill Book Co., copy- 
* right 1959). 
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29.3* Nomograma para estimar la pérdida de presión a través de lechos estáticos en el rango de 
turbulento (4) w — en libras/hora, velocidad de fluido; De = pulgadas, diâmetro de câmara o conducto; 
® = libras/hora * pie 2 » caudal de fluido; AP/L = libras/pulg ada 2 • pie, caída de presión por imi da d de 
^Rua de lecho; py = densidad dei fluido en libras/pie 3 ; \»dp = diâmetro equivalente de la partícula por 
4 bctor de forma X en pulgadas; e = porosidad de] lecho. (De Fluidization por M. Leva. Reproducido 
con autorización de McGraw-Hill Booh Co., Copyright 1959). 


valor de AP que corresponda esperar. En 
í Figs. 29.3 y 29.4 se dan dos nomogramas, 
propuestos por Leva, que permiten 
Ra rápida estimación de la pérdida de pre- 
fci a través de lechos. 

Al aplicar la Ec. [4] a aquellos casos en 
Re el fluido es un gas, tropezamos con el 
nveniente de que p, densidad dei gas, 
> permanece constante a lo largo dei equi- 
. Por ello corresponde que dicha ecuación, 
n fluidos compresibles sea aplicada a 
diferencial de altura de lecho, a través 
t cual, en razón de su pequenez, pode¬ 
is suponer no hay variación en la den- 
del fluido. Obtenido así el AP para 
diferencial correspondería calcular un 
valor de densidad para el valor de 
pu~i!6n, que resulta de disminuir la pre- 
sén original en el valor AP hallado. Ese 
soevo valor de densidad se aplicaria al 
sferencíaJ de altura siguiente para hallar 


otro valor de AP. Este procedimiento se debe 
entonces repetir las veces que sea necesario 
para llegar a recorrer toda la altura dei lecho. 
Evidentemente este método es largo y tedioso 
y por ello es recomendable replantear el pro¬ 
blema inicial considerando la densidad dei 
gas como una variable y obtener así la 
ecuación siguiente (Leva) para fluidos com¬ 
presibles : 


2 ■ p • R * G • T z> 2 

Pi 2 - p 2 2 -—— o» — 

g c • PM v t 

• (1 - «)»-• 

+ — ~ . -Z e ) 


e 3 ' d„ 


[5] 


siendo: 


G = velocidad másica dei fluido, 

P = factor de compresibilidad dei gas, 
v \ = presión y volumen específico dei 
gas en la sección 1, 
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j dp 

g 

r* 

0,30-1 

: 


rl.O 

; 

bOM 

0,35 

^0.6 

1 

r0.5 

■ 

-0.4 

0.40 - 

p0.3 

r0.2 


0.45 - 

rO.l 

bQ.08 

o-so- 

^0.06 


rO.05 
r 0.04 

0.55 - m 

r-0.O3 

; 

ro.oa 

0.60 ■" 

Lo.oi 

^0.003 

0.65- 

^0,006 

-0.005 

0.70 : 

7 0.004 
r 0.003 

0.75“ 

^0.002 


* 


- o.ooi 

0.80 - 


Fic. 29.4. Nomograma para estimar la pérdida de pwíiân a través de lechoí estádcos en el 
flujo laminar (4). Xu = velocidad lineal en pie./segundo; XY iP/L = ^rd.da de J™f a .JT 
de altura de lecho en Ubraa/pulgada» pie; Y|i = eentípuüea, vi«os.dad dei fli *%***£ ^£**2 
equivalente de la partícula por fautor de fo*ma X, en pulgadas; r = porondad. À. f* m* « 

uomogiama: «guir el traaado de líuea, uniendo los P untos de ejee de acuerdo a la «immmfa 
ciente que se indica en cada caso de modo que al utilliar los datos conocidos se Uegue al valor bus- 
cwJ o Adiçado por el Núm, 7, (De Fluldlxation por M. Leva . Reproducido con autonzación de McGraw 

Hill Book Co., Copyright 1959.) 


p 2> v 2 s presión y volumen específico dei 
gas en la sección 2, 

PM = peso molecular dei gas, 

R = constante de los gases, 

T = temperatura absoluta dei gas. 

Si el lecho estuviera constituído por partícu¬ 
las de distinto tamano en las expresiones 
anteriores en lugar de d p se utilizará el 
valor de diâmetro medio efectivo, definido 
según 


1 



[61 (véase capítulo de 
Molienda y T ami- 
zado) 


en donde es la fracción en peso de par¬ 
tículas, a las que adjudicamos el diâmetro 
medio d pi , valores obtenidos al someter una 
muestra dei material a un análisis granulo- 
rtétrico por tamizado. 


La Ec. [4] ha sido presentada por Ergun 
(13) en la forma conocida precisamente 
como Ecuación de Ergun para hacer resaltar 
los componentes viscosos y cinéticos en la 
pérdida de energia a través dei lecho estático: 






1 — £ 


1 - £ _ 

150- + 175 

Re 


[71 


A bajos valores dei Re, el miembro dere- 
cho de [7] se reduce al primer término y 
nos lleva a la Ec. [11 con C = 150, mos¬ 
trando que el proceso está controlado por 
las fuerzas viscosas. Por el contrario a altos 
valores dei Re, la Ec. [7] se transforma 
en la [3] con control por parte de las fuerzas 
inerciales y anulación de las fuerzas visco¬ 
sas [4]. El primer miembro de [71 sigue 
teniendo la forma de un factor de fricción 
modificado. 
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Retomando el ejemplo dei aparato de la Fig. 
29.1, si ahora comenzamos a incrementar la 
velocidad dei gas, el valor de AP/Z irá en 
aumento, alcanzándose una situación en que 
la pérdida de presión en el gas iguala a la 
fuerza de gravedad y las partículas aparece- 
rán suspendidas en el gas, descònectadas 
entre ellas y animadas de movimientos al 
azar, en todas direcciones. Se ha alcanzado 
el estado de fluidización que en ese instante 
inicial se denomina de “fluidización inci¬ 
piente”. 

En ese estado el sistema gas-sólido se 
comporta como un fluido y, precisamente, 
como un líquido. Toma la forma dei reci¬ 
piente que lo condene, con una superfície 
libre definida que recuerda la que presenta 
un líquido de alta viscosidad en ebullición. 

A condiciones definidas de geometria dei 
recipiente, dimensiones de partículas y ve¬ 
locidad de gas, se pueden atribuir al sistema 
valores definidos y reproducibles de densi- 
dad, capacidad calórica, porosidad, visco¬ 
sidad, conductividad térmica e incluso ejer- 
cerá sobre la base que soporta al lecho, una 
presión “hidrostática” calculable como pro- 
ducto de la densidad dei lecho por su altura. 

Ya fluidizado, el lecho permanecerá en 
ese estado, que se conoce como de “fluidi¬ 
zación en fase densa”, mientras no se varie 
la velocidad dei gas. Si se la disminuye 
volveremos a la situación de lecho fijo y 
ese cambio de lecho fijo a fluidizado y vice- 



Fig. 29.5, Caída de presión en función de velo¬ 
cidades de flujo para un sistema ideal. 1, lecho 
2, lecho fluidizado; 3, transporte neumático. 


versa, puede ser realizado todas las veces 
que queramos. 

Si por el contrario seguimos aumentando 
la velocidad dei gas, observaremos que el 
lecho comienza a expandixse, ya que el gas 
capta las partículas pequenas dei lecho y 
las levanta por encima de la superfície libre. 
Se forma así una fase diluída por encima de 
otra fase densa. Décimos que el sistema está 
en estado de “fluidización en dos fases”, 
situación inestable, con pérdida de partícu¬ 
las que son arrastradas por el gas. A mayor 
velocidad de gas, el lecho entero es arras- 
trado por el fluido y estamos en una con- 
dición de “transporte neumático”. 

Representando en escalas logarítmicas la 
caída de presión en función de la velqcidad 
de gas para todas las situaciones descritas, 
se obtiene la Fig. 29.5 para un sistema de 
comportamiento ideal. La experiencia mues- 
tra que el pasaje de una situación a otra, 
de las cuatro descritas anteriormente, no 
siempre se produce en forma suave sino que, 
por el contrario, en la generalidad de los 
sistemas ocurren perturbaciones que alteran 
el esquema simple (7). Tales irregularida¬ 
des no son reproducibles y varían en forma 
no predecible aun para el mismo sistema. No 
obstante, lo visto anteriormente sirve como 
descripción cualitativa en términos genera- 
les dei comportamiento dei sistema fluido- 
sólido. 

29.2. FLUIDIZACIÓN PARTICULADA 
Y AGREGATTVA 

Para un sistema en estado de fluidización 
densa, pueden presentarse dos posibilidades 
de flujo, segun sea el tipo de fluido y las 
características dei sólido. 

Tendremos “fluidización particulada o 
cohesiva” cuando el fluido sea un líquido 
y en ella, las partículas se muevan al azar, 
en forma individual, recorríendo distancias 
que se incrementarán al aumentar la velo¬ 
cidad dei líquido, en todas direcciones, pero 
siempre separadas unas de otras. 

Por el contrario, cuando el sistema sea 
gas-sólido, el fluido atraviesa el lecho como 
burbujas que pueden, o no, contener partícu¬ 
las sólidas en su interior. Las partículas que 
forman el lecho parecen moverse formando 
agregados y no se puede discernir un ca- 
mino que ellas recorran separadas de sus ve- 
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cinas. Tales agregados se rompen para per¬ 
mitir el paso de las burbujas gaseosas y se 
vuelven a formar nuevos agregados. Este 
es el caso de “fluidización agregativa”. La 
característica distintiva es entonces un sis¬ 
tema de dos fases coexistentes (sistema hete¬ 
rogéneo) Wilhelm y Kwauk (9) han pro- 
puesto tomar al valor dei número de Froude 
(u f 2 /g ■ d p ) como indicativo dei tipo de flujo. 
Así, con Fr <; 1.0 tendremos fluidización 
particulada; por el contrario para Fr > 1.0 la 
fluidización será agregativa (uj- es la veloci- 
dad superficial dei fluido). 

Todavia no se ha aclarado definitivamente 
qué es lo que lleva a un tipo u otro de flujo. 
En general, si la diferencia en las densida¬ 
des de ambos componentes dei sistema 
(sólido y fluido) es muy grande, el compor- 
tamiento será hacia la “fluidización agrega¬ 
tiva”, en tanto para diferencias pequenas de 
densidades, tendremos “fluidización particu¬ 
lada” (6). 

29.3. CANALIZACIONES 

Determinados sistemas presentan, en oca¬ 
siones, anormalidades en su comportamiento. 
Una de las más comunes es la posibilidad 
de que se establezcan canalizaciones en el 
lecho. En esos casos, se forman caminos 
de diâmetro apreciable, libres de sólido para 
el pasaje dei fluido con el consiguiente 
brusco descenso en el valor de AP a través 
dei lecho. A mayores canalizaciones, meno¬ 
res valores de AP. Estaríamos así siempre por 
debajo de los valores de AP calculados a par¬ 
tir dei peso dei lecho. La canalización puede 
extenderse a través de todo el espesor dei 
lecho o bien desaparecer al cabo de un cierto 
recorrido como se ve en la Fig. 29.6. A los 
costados dei canal, el sólido puede estar flui- 
dizado o no. La formación de canalizaciones 
en el lecho supone velocidad dei fluido va- 
riable en distintos puntos de la misma sec- 
ción, perfiles de temperatura cambiantes, 
deficiente contacto sólido-fluido, o sea, con¬ 
diciones no homogéneas que llevan a una 
menor eficiência de equipo. Numerosos traba- 
jos (4, 5, 8, 20, 24, 26) han mencionado las 
siguientes variables como influyendo en la 
tçndencia a canalizar de los sistemas: tama- 
no de partículas, distribución de tamanos, 
forma, densidad y humedad dei sólido, diâ¬ 
metro de la câmara de fluidización, diseno 
de la entrada de gas (la placa porosa ofrece 




Fig. 29.6. Formación de canales en lecho flui- 
dizado. 

menor canalización que orificios o boqueras) 
y ângulo de las paredes dei cono inferior. 

29.4 FRACCIONAMIENTO 
DEL LECHO 

Esta es otra anomalia que se presenta en 
algunos sistemas y que consiste en la apari- 
ción en el lecho, de capas alternas de gas 
y de sólidos, por un proceso estrechamente 
vinculado al diseno dei equipo. Casi siempre 
se trabaja con una altura de lecho igual al 
diâmetro de la câmara, condición que per¬ 
mite una fluidización normal, con pequenas 
burbujas de gas subiendo a través dei lecho, 
rompiéndose al llegar a la superfície libre y 
“salpicando” entonces hacia arriba, hasta 
cierta altura, algunas partículas sólidas (se- 
mejanza con un líquido viscoso en ebulli- 
ción). Si ahora modificamos las dimensiones 
dei equipo, disminuyendo el diâmetro y au¬ 
mentando la altura dei lecho, va a ocurrir 
que, al alcanzar cierta velocidad dei gas, las 
burbujas de éste tenderán a coalescer unién- 
dose hasta formar masas que ocupen toda 
la sección de la columna. El sólido dividido 
en bloques, asciende empujado por el tirante 
gaseoso, como un todo,* y se romperá luego 
de un cierto recorrido para dejar pasar al 
gas, cayendo en forma de lluvia de partícu¬ 
las y agregados. Como en el caso de las ca- 
















Fluidización 1979 


italizaciones pronunciadas, tenemos un sis¬ 
tema heterogéneo con todas las variaciones 
erráticas que eso supone en los valores de 
temperatura, velocidades, etc. 

£1 equipo puede adquirir, incluso, una se- 
vera vibración y sufrir dano erosivo en sus 
paredes en proporciones apreciables. Eviden¬ 


temente, para muchas aplicaciones es una 
situación no conveniente y por ello es nece- 
sario conocer la altura de lecho que, para un 
diâmetro detérminado, causará tal fraccio- 
namiento dei sistema gas-sólido y estar en 
condiciones de disenar correctamente el 
equipo. 


o 
















w 


Trabajos de Matheson, Herbst y Holt (8) 
han relacionado ciertas propiedades dei lecho 
como son, viscosidad de lecho (medida en 
Viscosímetro Stormer, (ver Perry, Chemical 
Engineers* Handbook, 3a. Ed. Págs. 1197- 
1200) y densidad de lecho a la altura de 
fraccionamiento buscada según se ve en los 
gráficos de las Figs. 29.7 y 29.8. Yagi y cols. 
(16) han propuesto la correlación 


Z r - 1.18D e (d,p,)-°-3 [8] 

con buenas concordâncias entre valores calcu¬ 
lados y experimentales. p 9 es la densidad dei 
sólido. 

Otro enfoque, debido a Zenz (20) relacio¬ 
na propiedades angulares de los materiales 
granulares que forxnan los lechos conside¬ 
rando el ângulo de fricción interna dei 
sólido y propone, con buenos resultados: 











tg ■ j> = Z f /D c 


[9] 
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siendo: 

D c = diâmetro de câmara o columna que 
contiene al lecho, 

Zj = altura de lecho para que se produzca 
fraccionamiento, 

£ — angulo de fricción interna dei sólido. 

£1 ângulo de fricción interna dei sólido des- 
cribe el equilíbrio dinâmico que se establece 
entre las partículas de un material o una 
masa entera de material pulvurento, movién- 
dose por encima de una masa pulverulenta 
estacionaria dei mismo material contenido 
en ima tolva o embudo. Véase Fig. 29.9. 

En el trabajo de Zenz se pueden encon¬ 
trar métodos para determinar el valor de <f> 
como asimismo en Terzaghi y Peck, “Theore- 
tical Soil Mechanics in Engineering Practice”, 
J. Wiley and Sons, o bien en D. P. Koynir, 
“Soil Mechanics", McGraw Hill, 2a. Ed. 

De los tres procedimientos indicados para 
predecir el valor de Z t todavia no tenemos 
suficientes elementos como para decidir cuál 
debe preferirse, y es recomendable aplicar 
dos de ellos, de acuerdo a las variables de 
que se disponga, para rijar oon mayor segu- 
ridad el limite de altura de lecho. 

En lo que se refiere a la velocidad de gas 
que, para dimensiones determinadas de al¬ 
tura de lecho y diâmetro de câmara senala 
el inicio dei fraccionamiento, se puede utili¬ 
zar la expresión propuesta por Agarwal y 
Storrow (5): 




Fig. 29.10. Apartamiento de la idealidad por frac- 
cionanüento dei Lecho. 

f 

Um 0 * 6 

Uf = 6.8 - [ 10 ] 

' Z«- 8 

siendo: 

Uj = velocidad de gas para inicio de frac- 

pies 

cionamiento en el lecho, en - 

segundo 

u ni = velocidad de gas para fluidización mí¬ 
nima, en pies/segundo y 
Z = altura de lecho en pies. 

Las experiencias muestran que al aumen¬ 
tar Z/D c disminuye Uf y que al producirse 
el fraccionamiento dei lecho comienza a 
aumentar el valor de AP (Fig. 29.10). 

29.5. POROSIDAD MÍNIMA 

Cuando un lecho poroso alcanza el punto 
correspondiente al inicio de la fluidización, 
su porosidad tiene un valor mínimo que 
resulta de una pequena expansión dei lecho 
y probablemente de un reordenamiento en 
la posición de las partículas. Ese valor de 
porosidad mínima es característica dei mate¬ 
rial que forma el lecho. Las experiencias 
realizadas muestran la dependencia de e mf 
con la forma y tamano de las partículas. 

Midiendo la altura de lecho al inicio de 
la fluidización, puede obtenerse el valor de 
e-mf por médio de la expresión: 

* W 


Fig. 29.9. Angulo de fricción interna, 0. 


= 


Z m ■ A * (p s — p F ) 


[ 11 ] 
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en donde: 

W = peso dei lecho, 

A = área de la sección de la columna 
que contiene al lecho, 

Z m = altura dei lecho al inicio de la flui- 
dización, 

p s p F = densidades dei sólido y dei fluido. 

Valores de han sido recogidos en vários 
trabajos y se puede observar que, en general, 


al aumentar d p disminuye el valor de e mf , en 
tanto al disminuir la esfericidad de la par¬ 
tícula, aumenta Entre los valores pre- 
sentados en la Fig. 29.11 se nota discrepân¬ 
cia entre valores de diferentes orígenes y 
ello debe atribuirse fundamentalmente a la 
gran variedad de condiciones experimentales, 
aplicación de critérios distintos y compleji- 
dad de la situación. 


emf 



Fig. 29.11. Valores de porosidad mínima de fluidización en función dei diâmetro de partícula, d, (4). 
1. Ladrillo blando (5). 2. Carbón para adsorción (5). 3. Anillos Rashig rotos (5). 4. Polvos de carbón 
y de vidrio (5). 5. Carborundum (5). 6. Arena (5). 7. Arena redondeada = 0.86 (4). 8. Arena aguda = 0.67 
($). 9. Catalizador pioceso Fischer-Tropsch = 0.56 (4). 10. Carbón de antracita = 0.63 (4). 11. Arena 
me zelada = 0,86 (4). 12. Carbón de piedra (1). 13. Carborundum (1). (De fluidization por M. Leva . 

Reproâucido con autorización de McGraw-Hill Book Co., Copyright 1959). 
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29.6. VELOCIDAD MÍNIMA 
DE FLUIDIZACIÓN 

El valor mínimo de velocidad dei gas ca¬ 
paz de iniciar la fluidización de un lecho, 
es una de las variables que primero debe 
tratar de fijar el disenador de un equipo. 
Esta prioridad surge de la necesidad de 


operar nuestro equipo, en iriuchas si tu acio¬ 
nes, de manera de asegurar la menor pérdida 
de sólido arrastrado por la comente fluida 
y de provocar el menor desgaste posible en 
las partículas, desgaste que precisamente va 
a producir finos que serán eliminados con 
facilidad dei lecho. Esa situación es en par¬ 
ticular inconveniente cuando se trata de le- 



Fk. 29.12. Comparación de distintas correlaciones para predecir el inicio de fluidización (4, 11). 1. 
Johnson (2). 2. Baerg y cols. (11). 3. Wilhelm y Kwauk (9). 4. Van Heerden y cols. (1). 5. Leva y 
cols. (4). 6. Miller y Logwinuk (15). (De Fluidization por Af. Leva. Reproducido con autorización de 

McGraw-Hill Sooh Co., Copyright 1959). 
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de catalizadores de valor elevado. A 
menos que sea necesaxio disipar una gran 
eantidad de calor o que se deba mantener 
condiciones isotérmicas en el lecho, se bus¬ 
cará trabajar con los valores mínimos de 
velocidad de fluido. 

Se han propuesto numerosas correlaciones 
para estimar el valor de G mf , y de la compa- 
ración entre ellas surgen diferencias que son 
más apreciables para las partículas pequenas 
(véase Fig. 29.12). 


Un enfoque dei problema, debido a Leva 
(4), parte de considerar que, en el mo¬ 
mento que el lecho fijo comienza a fluidi- 
zarse, la pérdida de presión a su través 
debe ser teóricamente igual al peso dei 
lecho por unidad de área. Se llega así a 
lá ecuación: 


G 


m/ — 


0.005 d 2 * pjp * (p a Pj ?)^ 2 s E *mf9 c 

p 

(1 — e,m/)p 

[ 12 ] 


que tratada para eliminar <f> s (numero adi- 
mensional o factor de forma, para corregir 
la expresión anterior cuando las partícu¬ 
las no sean esféricas) y e mf considerando 
que ambas pueden expresarse en función 
dei diâmetro de la partícula nos conduce 
a: 


= K [13] 
p 

en donde K es una constante que depende dei 
valor dei Re. 

Para Re < 5.0 dei análisis de más de 200 
determínaciones se han propuesto los si- 
guientes valores para las constantes, que¬ 
dando la ecuación como sigue: 


G m j 


690 dj 82 


[pjp(Ps - Pf »)] 0 * 94 


[14] 


con una desviación estándar dei 33% y una 
desviación media dei 22%. 


Para valores dei Re superiores a 5.0 el 
valor de G mf calculada con (14) debe ser 
corregido por un factor F 0 que se da como 
función dei Re calculado con la velocidad 
no corregida, en la Fig. 29.13. 

Otras correlaciones pueden 6er consultadas 
en las respectivas referencias, a saber: 


Miller y Logwinuk (15), 

Van Heerden y cols. (1), 

Johnson (2), 

Wilhelm y Kwauk (9), 

Zenz (10). 

En la Fig. 29.14 se da un nomograma 
presentado por Leva, que permite una rápida 
estimación de G m/ . 



Fic. 29.13. Factor de corrección F 0 para Re 5.0 (4). (De Fluidization por M.*Leva. Reproducido con 
autorización de McGraw-HUl Book Co., Copyright 1959.) 
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MOTA: Usar la escala de derecha o de izquierda de la Columna 2 según se haya usado la escala de 

derecha o de izquierda en la Columna 3. 

ü — viscosidad dei fluido en centípoides; pp {ps — p F ) = en libras/pie 3 ; G m ; = velocidad mínima de flui- 
dización, libra/h ■ pie*; d p = diâmetro equivalente de la partícula en pulgadas. (De Fluidization por 
M. Leva. Reproducido con autorización de McGraw-Hill Book Co., Copyright 1959). 


29.7. PERDIDA DE PRESION EN 
LECHO FLUIDIZADO 

Ya hemos mencionado que al iniciarse la 
fluidización la perdida de presión que expe¬ 
rimenta el fluido al pasar a través dei lecho, 
debe igualarse a la influencia de la fuerza 
gravitatoria sobre el sólido teniendo presente 
el efecto de empuje sobre el fluido despia- 
zado. Esa igualación de fuerzas conduce a 
la expresión teórica: 

àP= 9/9 c Z m (l - B mf )( Ps - Pp ) [15] 

La coincidência con los valores determi¬ 
nados experimentalmente es, en general, 
buena y un apartamiento suele indicar pro¬ 


blemas de canalización o fraccionamiento dei 
lecho. 

Una vez iniciada la fluidización, se con¬ 
sidera que la pérdida de presión se mantiene 
constante y la única providencia es tener 
presente el cambio de altura dei lecho y la 
consiguiente modificación de la porosidad 
dei mismo. En la expresión [15] se deberá 
incluir Zj en vez de Z m y e f en vez de 

29.8. EXPANSION DEL LECHO 
FLUIDIZADO 

El cálculo de la altura a dar a la câmara 
o columna que contendrá al lecho poroso, se 
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debe hacer a partir dei conocimiento de la 
expansión que ha de experimentar el lecho 
por efecto de la fluidización y de los már- 
genes de seguridad adicionales para reducir 
a un mínimo los arrastres de partículas por 
la corriente fluida. 


A. Sistemas Fluidizados Sólido-Líquido 


Al extender la aplicación de la Ec. [1] al 
caso de lechos ya fluidizados y por ello ex¬ 
pandidos debemos reemplazar Z por Zj (al¬ 
tura dei lecho fluidizado )y e por (poro* 
sidad dei lecho de altura Zf). La expresión 
resultante 


AP 


C G* m Z / (1 - e ,) 2 


à 2 'P F ' 9 C 

p 


[16] 


puede presentarse en forma más simple, con¬ 
siderando que AP una vez iniciada la expan¬ 
sión permanece constante y que se cumplirá 


Z/ _ d - V f) 
Z. m} (1 -»/) 

con lo que obtenemos: 


[17] 


I" AP • d? • ft * g c e f 3 

--'-- I-- [18] 

C ' Pf' %mf * ( i (1 — E /) 


Todo lo comprendido dentro dei corchete, 
para un determinado sistema, permanece 
constante, por lo que la representación en 
escalas doble logaritmo de G, o mejor dei 

1 - te 

Re ( d p G/p ) versus - dará una linea 

*/* 

recta de pendiente —1.0. 

Los datos recogidos de numerosas expe¬ 
riências cubriendo una amplia gama de bajos 
Re, o sea, en la zona laminar, como es el 
caso para este tipo de sistema, (0.0Ò2 < 
Re < 1.0) muestran que para porosidades 
superiores a 0.80 la concordância es buena. 
Para valores menores de porosidad, como se 
ve en la Fig. 29.15, hay una desviación 
dei comportamiento establecido por la Ec. 
[161 que senala una expansión mayor de la 
prevista (17, 18). Tal circunstancia debe atri- 
buirse a que la Ecuación de Kozeny-Carman, 
que sirvió de base para llegar a [16] no es 
de aplicación a sistemas con altas porosi¬ 
dades en donde el flujo dei fluido no seria 
dei tipo laminar a lo largo de sinuosos ca- 
nales sino más bien, de fluido contorneando 
partículas individuales. 



Fig. 29.15. Datos sobre expansión para sistemas 
sólido-líquido a bajos Reynolds (4). Escala doble 
logarítmica (De Fluidization por M. Leva. Reprodu- 
ducido con autorizacián de McGraw-Hill Book Co 
Copyright 1959). 


una correlación que cubre toda la gama 
dc porosidades con muy buena concordância 
y que probablemente sea a la fecha la ma- 
nera más segura de preveer la expansión de 
un lecho, es la presentada por Richardson y 
Zaki (22). Estos investigadores proponen 
siguiendo una idea de Lewis, Güliland y 
Bauer (25), expresar la expansión de un 
lecho fluidizado (sólido-líquido) como una 
función exponencial de la porosidad dei le¬ 
cho. Por aplicación de Análisis Dimensional 
llegan a la expresión: 

= ( e )» [19] 

u t 


en donde: 

u f = velocidad lirièal dei fluido a través dei 
lecho y 

u t = velocidad terminal de las partículas 
(caída libre) en el fluido estacionário. 

Como parâmetros específicos se define un 
número de Reynolds como: 
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Feg, 29.16* Exponente n para la correlación de Rlchardsôn y Zaki (22) ( Reproducido coa autorUación 

dei Institution of Chemical Engineers). 
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y la relación 

d, 

Los valores experimentales conducen a las 
siguientes expresiones para evaluar los valo¬ 
res de n: 

d 

n = 4.35 + 17.5 — Re- 0 ® 3 , para 
D c 

0.2 < Re < 1.0 [20] 


n = 4.45 + 18 Re- 0 - 1 , 

D e 

para 


1.0 < Re < 200 


[21] 

n = 4.45 Re- 0 - 1 , 

para 


200 < Re < 500 


[22] 

n = 2.39, 

para 


Re > 500 


[23] 


En la Fig 29.16 se da la relación entre n 
y el Re para valores de este último entre 
0.01 y 2 000. 


Porosldad en % 

40 50 60 70 80 90 100 



dpG 

M 


Fic. 29.17. Correlación de Wilhelm y Kwauk para bbtener la poroaidad dei lecho expandido (9). El 
tramo AB corresponde al leclio fijo; el tramo BC corresponde al lecho expandido^ d punto B marca 
el punto de fluidización incipiente. AP - prerionea; Ap = densidades. (Reproducido con autorización de 

Chemical Engtneering PfOffww. ) 
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Utilizando entonces la correlación de Ri- 
chardson y Zaki, la secuencia de pasos para 
obtener la expansión de un lecho, es la si- 
guiente: 

lo. Hallar el valor de G m/ con la Ec. [14]. 

2o. Del diagrama de la Fig. 30.11 obtener 
el valor de e m f (porosidad mínima). 

3o. Ubicar en un diagrama doble logarit¬ 
mo el punto de coordenadas (G m y, 

e m/)* 

4o. Del diagrama de n en función dei Re 
obtener el valor que corresponda o 
bien aplicar la relación que corres¬ 
ponda elegida entre las [20], [21], 
[22], [23]. 

5o. En el diagrama de punto 3 trazar 
desde el punto de coordenadas (G m/ , 
e m f) una línea con la pendiente n 
calculada en el punto 4. A cualquier 
valor de velocidad dei fluido puede 
obtenerse el valor correspondiente de' 
porosidad. El cálculo de la altura 
de lecho se hace por aplicación de la 
Ec. [17]. 

En la Fig. 29.17 se da otra correlación 
propuesta por Wilhelm y Kwauk que permite 
obtener la porosidad dei lecho expandido a 
partir dei cálculo de las siguientes expresio- 
nes: 


K áp = 


d t' Pf' 9 C ' AP 

V4/ 


d l * 9c • Pf(Ps - Pf ) 


K*p = 


2/i 2 


[24] 

[25] 


Para utilizar el diagrama se debe calcular 
uno de los grupos anteriores y el valor dei 
Re,^ ambos para el valor a utilizar de velo¬ 
cidad dei fluido. La intersección de las rec¬ 
tas trazadas desde ambos puntos obtenidos 
sobre los ejes con los valores anteriores nos 
dará la porosidad buscada. 


B. Sistemas Fluidizados Gas-Sólido 

Este tipo de sistema presenta un compor- 
tamiento mas complejo en razón de su menor 
estabilidad mecânica. En el caso de un lí¬ 
quido pasando a través de un sólido granu¬ 
lar, podemos alcanzar valores de porosidad 
cercanos a uno sin alteraciones en el tipo 
de flujo, de una manera suave y gradual. 
Ello no es posible tratándose de un gas, ya 


que, a partir de un valor de porosidad, el 
sistema perderá su estabilidad en una forma 
indefinida y no reproducible, lo que dificulta 
todo intento de estúdio. 

Leva ha presentado un método gráfico 
para estimar la expansión dei lecho en sis¬ 
temas gas-sólido, a partir de consideraciones 
acerca de las causas que provocan el aparta- 
miento dei comportamiento ideal para tales 
sistemas. Sehala que hay dos factores impor¬ 
tantes a considerar. Por una parte la tendên¬ 
cia de las partículas sólidas a agregarse en 
bolsones con alta densidad de población, alre- 
dedor de los cu ales el gas avanza en forma 
de burbujas. El sistema es heterogéneo y la 
porosidad total resultante es mayor que en 
el caso de un sistema homogéneo de igual 
masa de sólidos. El otro factor a considerar 
es él de las colisiones de las partículas entre 
sí en razón de su xnovilidad. La energia ne- 
cesaria para ello resulta de una disminución 
en la energia potencial dei lecho, lo que se 
traduce en una altura menor, esto es, en una 
menor porosidad. Ambas desviaciones dei 
comportamiento ideal se contraponen. La 
agregación para bajas Velocidades, cerca 
dei punto de fluidización incipiente, es pe¬ 
quena o nula, prevaleciendo por el contrario 
para altos valores de G. En un diagrama 
doble logarítmico representando log G ver¬ 
sus log (1 — e)A 3 un sistema ideal (caso 
de los sistemas sólido-líquido) llevaría a ima 
línea recta de pendiente —1.0. Por efecto de 
la agregación, un sistema real nos daria una 



Fig. 29.18. A, sistemas líquido-sólido; B, sistemas 
gas-sólido. 
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curva por debajo, coincidente con la ante¬ 
rior para valores bajos de G. Por el contrario, 
considerando la influencia de la movilidad 
de las partículas, la línea tendría que co¬ 
rresponder a una menor porosidad. Los valo¬ 
res expe rim entales conducen a curvas dei 

Fig. 29.19. A partir dei punto A de coordenadas 
Gmf, tmt, la Línea 2 representa la çondidòn de 
comportamiento ideal con pendlénte -1-0 d* actier- 
do a la Ec. [18]. Por efecto de la agtegacíón de 
partículas la curva» se modificaria según muestra 
La Línea 1 curvándose hacia abajo (mayor poro¬ 
sidad) a partir de ciertos valores de G. La curva 
real, de Línea 3, suma al effecto de agregaclón 
de partículas, la influencia de la movÜidad d* 
ellas. La parte punteada seíiala la posíción de la 
línea de fluidización en el caso hipotético que no 
hubiera agregación de partículas. Escala doble lo¬ 
garítmica. 



Fig. 29.20. Método gráfico para estimar ia expansión dei lecho fluidizado (4). A, línea de fluidización 
ideal; B, línea de fluidización real. Escala doble logarítmica. (De Fluidization por M. Leva. Reproducido 
cqp autonzación de McGraw-Hill Book Co Copyright 1959.) 
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tipo último con una pequena curvatura por 
efecto de la agregación, como se ve en la 
Fig. 29.19. 

De vários trabajos experimentales en ei 
terna, Leva ha obtenido la correlación de la 
Fig. 29.18 para deducir el valor de la pen- 
diente m en el diagrama anterior. 

Los pasos a seguir para utilizar el proce- 
dimiento de Leva son los siguientes: 

lo. Estimar el valor de la porosidad mí¬ 
nima utilizando el diagrama de la Fig. 
29.11. 

2o. Hallar el valor de G mf con la Ec. [14]. 

3o. Obtener el valor de la pendiente m 
dei diagrama de la Fig. 29.18. 

4o. Representar en escalas doble logarít- 
mica G mf versus (1 - para 

lo cual puede utilizarse el diagrama 
de la Fig. 29.21. A partir dei punto así 
determinado (Fig. 29.20) se traza la 
línea de fluidización real con la pen¬ 
diente m obtenida en el Paso 3o. 

5o. Calcular la relación de expansión Jt, 

definida como R — -[26] 

1 - E J 

utilizando para ello el valor de e f ob¬ 
tenido de la Fig. 29.20 para el valor 
dado de G f . 

6o. La altura dei lecho expandido resulta 
de Z = R * Zmj. [27] 

En este procedimiento se ha supuesto que 
se trabajará siempre en la zona en que la 
línea log G versus log(l - es recta 

ya que la experiencia muestra que, cuando 
se llega a la zona en que comienza a curvarse 
dicha línea, el sistema se hace muy inesta- 
ble y comienza el fraccionamiento dei lecho. 
La eficiência de la operación baja pronun¬ 
ciadamente y por ello esa situación marca 
un limite a la expansión dei lecho. Como era 
de esperarse, ese limite aumenta en valor al 
disminuir el tamano de las partículas. 

29.9. ALTURA DE ARRASTRE 
CONSTANTE DE SOLIDO 

En sistemas sólido-gas, cuando las burbu- 
jas dei fluido rompen en la superfície supe¬ 
rior dei lecho, ya dijimos que salpican hacia 
arriba partículas sólidas. Tales partículas 
pueden ser captadas por la corriente gaseosa 
y levantadas hasta cierta altura, dependien- 



do dei diâmetro de las partículas que sean 
llevadas fuera dei sistema, o que caigan 
nuevamente hacia el lecho. Una representa- 
ción de la concentración de partículas sólidas 
ten el gas, en función de la altura, daria una 
curva dei tipo mostrado en la Fig. 29.22, 
sen alando que a cierta altura el valor de 
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Fic. 29.22. Representación de la concentración de 
partículas sólidas en el gas en función de la altura. 


concentración permanece constante. Esa al¬ 
tura, altura de arrastre constante de sólido, 
es precisamente el punto óptimo de ubica- 
ción de las bocas de entrada de los ciclones 
según lo mostraran Zenz y Othmer (10). 


Precisamente la única correi ación dispo- 
nible para deducir el valor de dicha altura, 
se debe a Zenz (19) y muestra la influencia 
de la velocidad dei gas y dei diâmetro de la 
câmara o columna (Fig. 29.23). 


29.10. VELOCIDAD DE ARRASTRE 


Ya hemos determinado cómo llegar al va¬ 
lor de velocidad de fluido necesaria para 
iniciar la fluidización. Es de interés encon¬ 
trar una expresión que permita deducir a qué 
valor de velocidad es permisible llegar sin 
que se produze a arrastre de partículas sólidas 
fuera dei lecho. 

Pinchbeck y Popper (27) han presentado 
una expresión que vincula Re m / (valor dei 
número de Reynolds al inicio de la fluidiza¬ 
ción) con Re t (número de Reynolds a velo¬ 
cidades de fluido que produce transporte dei 
sólido) y el llamado número de Fluidización 
Fl (Número adimensional) 


Fl 


_ P? _ 

Pj p(Ps — Pjf) ^P 3 * ff 


[28] 



Fio. 29.23. Altura de arrastre constante (19). 














Fluidizacián 1093 



Fig. 29.24. Velocidad de arrastre (23, 27). 


Esa expresión es 

Re, -8.21FÍ + (36 + %Fl)W 

= - = --- * roQi 

Re m/ 0.000731 /Fl 1 

La Fig. 29.24 muestra los valores experi- 
mentales y la curva que resulta de represen¬ 
tar la Ec. [29]. Los apartamientos correspon- 
den a partículas no esféricas. La Ec. [29] ha 
mostrado en sus aplicaciones una buena con¬ 
cordância y es la herjamienta más valiosa 


de que se dispone para evitar arrastres no- 
tables de partículas sólidas. 


29.11, UTILIZACION INDUSTRIAL 
DE LA FLUIDIZACION 

Los primeros equipos industriales que uti- 
lizaron lechos fluidizados datan de 1940 y 
fueron el resultado de los esfuerzos de las 
grandes companías petroleras por mejorar 









1094 Farmacoiecnia Teórica y Práctica 


los procesos de escisión catalítica. En la 
actualidad, el número de procesos a los que 
se han ido introduciendo técnicas de con¬ 
tacto en lecho fluidizado ha crecido enorme¬ 
mente, pero siempre es en el campo de la 
industria petrolera donde se hallan no sólo 
la mayoría de los equipos, sino los de mayor 
capacidad. 

La razón de ese verdadero alud de aplica- 
ciones y dei enorme cúmulo de trabajos per¬ 
tinentes se debe a las indudables ventajas 
dei lecho fluidizado frente al lecho estático. 
Es interesante revisar comparativamente am¬ 
bos tipos de contacto para sehalar las 
ventajas y des ventajas de los mismos. 

En el lecho fluidizado, el contacto de las 
corrientes está llevado a un alto grado de 
eficiência en razón de la intensa agitación. 
Se consigue así una uniformidad de tempe¬ 
raturas y concentraciones que no existe en 
un lecho fijo. Esto reviste especial importân¬ 
cia en procesos químicos catalizados o no, 
en los que la aparición de zonas de altas 
temperaturas, localizadas, puede llevar a 
reacciones indeseadas. 

En el lecho fluidizado todos los procesos 
de transferencia se ven favorecidos. Las re¬ 
sistências a la difusión, y a la transferencia 
de calor aparecen disminuidas y, por elio, 
se alcanzan altas velocidades, permitiendo 
acortar los tiempos de residência. 

De lo anterior es responsable no sólo la 
agitación dei sistema, sino también el menor 
tamano de las partículas sólidas. 

La fluidización permite, mediante disenos 
especiales en los equipos, operaciones en 
régimen continuo de alimentación y descarga 
y ésta es probablemente ima de las prin- 
cipales ventajas de este sistema de contacto. 

La perdida de presión en los lechos flui- 
dizados puede ser menor que en los lechos 
estáticos. Para muchos materiales se puede 
eliminar la necesidad de aperdigonar las 
partículas y constituir el lecho directamente 
con ellas en su estado actual, lo que repre¬ 
senta una importante economia. 

Se pueden mencionar algunas desventajas 
de la fluidización. En general, salvo que se 
recurra a equipos de vários compartimentos, 
el contacto de las fases es en cocorriente lo 
que supone gradientes impulsores decrecien- 
tes y velocidades de transferencia también 
decrecientes. 

La intensa agitación dei lecho lleva im¬ 
plícito un proceso de desgaste de las partícu¬ 
las con formación de polvos que van a ser 


arrastrados por la corriente fluida. Para 
materiales valiosos, como ciertos catalizado¬ 
res, esa pérdida puede ser significativa. 

La fluidización implica la necesidad de 
acoplar sistemas de recuperación de finos 
(ciclones) y su costo debe teneise siempre 
en cuenta. 

Los procesos conducidos en lechos fluidi- 
zados son más sensibles a las variables ope¬ 
rativas (velocidades) que los correspondien- 
tes en lecho fijo. 

El desgaste de equipo es más serio en 
lechos fluidizados que en lechos fijos y pue¬ 
de obligar a disenos especiales. 

Por último, debe comsiderarse que no to¬ 
dos los materiales granulares van a presen- 
tar condiciones aptas para ser fluidizados y 
en todos los casos se deberá recurrir a en- 
sayos para verificar si se da o no esa posi- 
bilidad. 

Las aplicaciones industriales de la fluidi¬ 
zación pueden dividirse en dos grandes cam¬ 
pos. Primero, aquellos procesos que suponen 
reacciones químicas con o sin catalizadores, 
y segundo, los procesos puramente físicos y 
mecânicos. 

Evidentemente los primeros son los de ma¬ 
yor significación económica. Basta conside¬ 
rar la cifra impresionante de barriles de 
derivados dei petróleo que hora a hora se 
obtienen en todo el mundo a partir de lechos 
catalíticos fluidizados ( cracking ). 

Sin embargo, en la industria farmacêutica 
interesan más los equipos que entran en la 
segunda categoria. Ellos pueden estar desti¬ 
nados a realizar alguna de las siguientes 
operaciones: Cobertura, Granulado, Secado 
( 21 ). 

Cobertura. Pionero en encontrar la ma¬ 
neia de aplicar fluidización al recubrimiento 
de comprimidos, Wuster (28) patentó de¬ 
terminados disenos con tal fin en 1953. 
Su equipo y las variantes posteriores para 
mejorar el diseno original, se basan en man- 
tener en suspensión en una corriente de 
aire caliente, los comprimidos, al mismo 
tiempo que la solución cubriente es atomi- 
zada dentro de la columna que contiene el 
lecho. En la parte superior de la columna, 
una sección ensanchada provoca una caída 
de velocidad en el fluido ascendente de 
manera de precipitar toda gota líquida Ue- 
vada por éste. Las partículas crecen en tama¬ 
no mientras permanecen en el lecho y la 
dependencia entre peso de partícula y tiem¬ 
po, es lineal (véase Fig. 29.25). 
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Fzg. 29.25. Esquema de un equipo usado para 
cobertura de comprimidos (1). 1, sección de decan- 
tación 2, sección de traba jo; 3, soporte de lecho; 
4, atomizador dei material cubriente a posición ya- 
riable; 5, aire. 

Una variante al esquema de Wuster la 
idearon Singiser y Lowenthal (29) que utili- 
zaron fluidización en canal central o sur- 
tidor (spouted bed), técnica bastante reciente 
de fluidización. En ella, el aire entra al 
aparato a través de una abertura en el ápice 
de un cono inferior y lo hace tan abrupta¬ 
mente, que no alcanza a distribuirse en for¬ 
ma lateral, por lo que forma un canal central 
a todo lo largo dei lecho hasta alcanzar la 
superfície libre de éste. En su recorrido el 
aire va tomando sólido, pero de modo fun¬ 
damental lo hace en la parte cónica inferior. 
A lo largo dei canal se va incrementando la 
concentración de sólidos y se van desdibu- 
jando las paredes dei mismo. Al llegar a la 
superfície libre, el sólido es arrojado a los 
costados como un surtidor y va cayendo hacia 
abajo, constituyendo lo que se denomina un 
lecho flojo en descenso. Hay así un esquema 
neto de movimiento para el sólido que as- 
ciende por el canal y cae por la periferia, 
contra las paredes de la câmara. En ciertos 
aspectos, este comportamiento pareciera re¬ 
cordar eltcaso de los lechos fraccionados y 
la pérdida de presión así lo confirma (Fig. 
29.26). 


En la sección de entrada dei aire se ato- 
miza la solución cubriente que moja a las 
partículas sólidas no bien se incorporan al ca¬ 
nal ascendente. El secado se produce al 
ir subiendo y, si fuera necesario, se prolonga 
el tiempo de permanência para terminar de 
secar sin agregar solución cubriente. 

Granulado. Los equipos utilizados para gra¬ 
nular materiales se basan en esquemas seme- 
j antes a los vistos en el párrafo anterior. El 
crecimiento de las partículas es también fun- 
ción dei tiempo de permanência y al crecer 
toman forma esférica, por lo que mejoran sus 
condiciones de flujo. Una variable crítica 
es la humedad de salida dei aire, ya que 
valores muy bajos suponen un material muy 
seco, con tendencia a disgregarse y formar 
polvos. Humedad en exceso favorece la for- 
mación de aglomerados y es preciso, me- 



1 


Fig. 29.26. Esquema de lecho fluidizado a chorro. 
1, entrada de aire. 
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Fxg. 29.27. Esquema de un equipo para gr anui a- 
ción (1). 1, líquido para granular; 2, aire comprimi¬ 
do; 3, aire agotado; 4, cíclón; 5, recirculación de 
finos; 6» liquido pulverizado; 7, producto granulado 
terminado; 8, plato distribuidor de aire; 9, aire 
caliente; 10, lecho; 11, alimentación de polvos 
sólidos; 12, tolva para i>olvos; 13, vibrador; 14, 
reservorio de líquido. 

diante ensayos determinar los valores ópti¬ 
mos de humedad (30, 31, 32) (Fig. 29.27). 

Secado. El secado en lecho fluidizado per¬ 
mite equipos de menor tamaho y de trabajo 
continuo, siendo vários los modelos disponi- 
bles para aplicación en la Industria Farma¬ 
cêutica. El esquema básico es el mismo. Como 
agente secante se utiliza aire que es calen- 
tado antes de introducirlo al equipo. La ali¬ 
mentación se introduce a través de una tolva 
vibratória y cae sobre una placa porosa, 
recibiendo desde abajo la comente de aire 



caliente. Un vertedero permite regular la 
descarga dei sólido hacia una boca de salida. 
El aire humedecido es tomado por ciclones 
que le separan los finos que pueda haber 
arrastrado. Estos equipos se construyen en 
vários tamahos y, de ser necesario, pueden 
incluir etapas de enfriamiento dei sólido. 
Para aplicaciones en condiciones de esterili- 
dad se proveen equipos de tamano reducido 
que trabajan en forma discondnua (Figs. 
29.28 y 29.29). Las Figs. 29.30 muestran 
dos modelos utilizados en industria far¬ 
macêutica. 

Tiempo de residência. Como en todo pro- 
ceso de tipo continuo, inteiesa poder con¬ 
trolar el tiempo de permanência dentro dei 
equipo, de las partículas individuales. Es 
claro que el reactor ideal seria aquel que 
nos diera el mismo valor de tiempo de resi¬ 
dência para todas las partículas. Esto no 
sucede en los lechos fluidizados, ya que la 
velocidad de las partículas no es la misma 
para todas ellas. Sólo podremos hablar de 
valores integrados o, aproximadamente, de va¬ 
lores médios. 

Para un equipo en régimen de alimenta¬ 
ción continua, conociendo la capacidad dei 
mismo y la cantidad alimentada por hora, 
podremos deducir el valor medio de perma¬ 
nência dei material. Conociendo la longitud 
de equipo que debe recorrer nuestra partícu¬ 
la antes de abandonarlo, de acuerdo al valor 
medio de permanência antes obtenido, po¬ 
demos estimar la velocidad media de cada 
partícula. Sin embargo, la velocidad verda- 
dera de ima partícula determinada muy 
dificilmente coincide con aquel valor medio. 
Habrá una fracción de la carga que aban- 



Fig. 29.28. Esquema de equipo para secar en lecho Fig. 29.29. Esquema de otro aparato de secado de 
fluidizado (1). 1, alimentación; 2, lecho fluidizado; mayor capacidad (1). 1, secfcdero de aire; 2, entxa- 

3, ventilador; 4, alimentación por cinta vibratória; da; 3, vertedero; 4, ventilador; 5, dispositivo cicló- 

5, dispositivo ciclónico; 6, filtro de aire; 7, cale- nico; 6, lecho fluidizado; 7, zona de secado; 8, aire 
factor; 8, vertedero; 9, producto seco. frio; 9, producto seco. 
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donará el equipo antes dei tiempo medio 
estimado y también habrá otras partículas 
que permanecerán más tiempo dei necesario 
sin ser retiradas. 

Este problema lo abordó Reboux (33) 
quien propuso la siguiente expresión 


X = e-e/0o [30] 

siendo X la probabilídad de que una partícula 
tenga un tiempo de residência e en el equipo; 
es el tiempo medio de residência. 
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Gilliland y Mason (34) utilizando como 
modelo aplicable a un lecho fluidizado el de 
un reactor perfectamente mezclado, utili- 
zaron un gas trazador (Helio) que a inter¬ 
valos regulares y determinados introducian 
en la corriente principal y continua de aire. 
Definieron como C a la concentración dei 
gas trazador a la altura Z dei punto de in- 
troducción, en tanto C 0 a la concentración 
dei gas trazador si el sistema se hubiera 
mezclado perfectamente. Llegan a la corre- 
lación siguiente: 

C 

— = e -Q e / tLA [31] 

C 0 

siendo: 

Q = flujo volumétrico dei gas a través dei 
lecho, 

L = altura dei lecho, 

A = área de la sección normal al flujo en la 
câmara que contiene al lecho, 
e — porosidad dei lecho. 

La cantidad Qtf/eLA, ya que Q = u f A , es 
igual al cociente e/e 0 que propusiera Reboux. 

La Fig. 29.31 muestra cómo varia la dis- 
minución de concentración dei gas trazador 
con la velocidad dei gas a través dei equipo. 
Se incluyen también las curvas que corres- 
ponden a sistemas completamente no mezcla- 
dos (flujo pistón) y a sistemas por completo 
- mezclados. Se ve que para sistemas fluidi- 
zados el comportamiento recuerda al de 
casos de mezcla completa, en tanto, para 
lechos fijos la correspondência seria con sis¬ 
temas tipo pistón. Aumentos en la relación 
L/D c y en el tamano de las partículas llevan 
al sistema a aproximarse al tipo pistón. 

Ejemplo 1 

A través de un lecho de 2 m de altura, 
contenido en una columna de 0.20 m de 
diâmetro, formado con esferas de cerâmi¬ 
ca con la distribución de tamahos que se 
da más abajo, se hace pasar una corriente 
de aire que llega con una temperatura de 
0°C, que es la misma que se mantiene a 
lo largo dei equipo. La presión a la salida 
será de 1.5 atm. El caudal de aire deberá 
ser de 15 000 kg/h m 2 y se desea calcular 
la presión de entrada necesaria para man- 
tenerlo. Porosidad dei lecho: 0.55. Análisis 
granulométrico dei relleno: 


Malla 

Diâmetro 

partícula 

cm 

Fracción 

retenida 

-6 + 8 

0.29 

0.12 

-8 + 10 

0.19 

0.80 

-10 + 14 

0.14 

0.08 

Cálculo dei diâmetro medio de 

las partícu- 


las usando la expresidn [6]; 


1 






d vi 

**/^p-i 

0.12 

0.29 

0.41 

0.80 

0.19 

4.21 

0.08 

0.14 

0.57 


Ef 

í>i 

« 5.19 


d m = 1/5.19 = 


Cálculo dei Re = G • d m /p. 

15 000 X 0.19 X 100 X 1 000 

Re ---— = 440 

0.018 X 10 4 X 3 600 


siendo: 


M tt i re = 0.018 cpoises. 

Paire — 12928 g/l (condiciones normales). 

Del gráfico de la Fig. 30.2 tomando la 
curva inferior (porcelana, vidrio) como re¬ 
presentativa de nuestro material obtenemos 

f p - 0.9 n = 1.9 

Tratándose de un fluido compresible apli¬ 
camos la Ec. [5] tomando f$ * 1.0, para 
lo cual calculamos la densidad dei gas 
a la salida a partir dei dato de entrada 

p 2 = 1.5 atm v 2 ± 1 fp z 


cm 3 atm 

R = 82.5-— 

k mol 


v 2 = 0.515 l/g 


y como 

p 2 = 1.2928 X 1 5/1.0 = 1.94 g/l 
T = 273 K 
P 2 - (1.5) 2 = 

i 

2 X 1033 X 15 000* X 273 X 10 6 X 82.5 

3 6002 x 10* X 28.82 X 10» 
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, 0.515 2 X 0.9 X 0.45 11 X 200 

ln-+-- 

v x 0.553 x 0.19 

Como Vj depende dei valor de esta 
ecuación solo se podría calcular por apro- 
ximaciones sucesivas, procedimiento largo 
y monótono. Dado el pequeno valor que 
toma el término ln 0.515/v 1 sin mayor 
error se lo puede despreciar y entonces 
podemos calcular el valor de p 19 que re¬ 
sulta ser: 3.2 atm. 

Ejemplo 2 

Se quiere eliminar el olor de un aire ha- 
ciéndolo pasar a través de cinco columnas 
de 10 cm de diâmetro, conteniendo cada 
una 10 kg de un carbón activado a 2 100 
kg/m 3 de densidad. El ambiente en donde 
está contenido el aire mide 16 X 20 X 6 
m y se desea que por lo menos una vez 
por hora todo el aire pase a través de las 
columnas. La temperatura de bulbo seco 
es de 25 0 C y su viscosidad de 0.018 
cpoises. A la salida de las columnas la 
presión dei aire debe ser de 750 mm Hg. 
La granulometría dei carbón es: 

d pi (cm) 0.090 0.076 0.064 0.053 0.045 
x { 0.15 0.30 0.25 0.23 0.05 

Se desea trabajar las columnas para el 
valor de inicio de la fluidización y se de¬ 
sea saber si con ese valor de velocidad se 
alcanza a depurar el aire al ritmo pedido. 
Solución , Al inicio de la fluidización la 
pérdida de presión a través dei lecho será 
igual al peso dei relleno por unidad de 
sección: 


dpi 

cm 

x i 

x \f 

0.090 

0.15 

1.667 

0.076 

0.30 

3.948 

0.064 

0.25 

3.906 

0.053 

0.23 

4.339 

0.045 

0.05 

1.111 




0.067 cm. 


Usando el nomograma de la Fig. 29.14 con 
los siguientes valores: 

fi = 0.018 cpoises, 

Pjf) = 10.82, 

d p = 0.067 cm = 0.0264 plg. 


obtenemos 


G mf = 300 lb/h pie* = 1 466 kg/h-m 2 . 

Siendo la sección de cada columna = 
3.1416 X 10V4 = 78.5 cm^ = 0.0079 m 2 
pasará a través de cada columna: 1 466 X 
0.0079 = 11.58 kg/h de aire que de acuer- 
do a la densidad dei mismo a la entrada 
a las columnas, corresponde a 

G f = 11.58/1.324 = 8.75 m 3 /h por colum¬ 
na y por las cinco columnas 8.75 X 
5 = 43.75 m 3 /h. 

Las dimensiones dei ambiente, dan un 
volumen total de aire a tratar de 


AP 


10 X 4_ 

3.1416^< IO 2 


0.127 kg/cm 2 


= 0.123 atm. 

A la entrada al lecho, la presión dei aire 
deberá ser de 1.123 atm y su densidad: 


28.82 X 1-123 X 273 
~22.4 X 1 X 298 


1.324 g/l 


= 1.324 kg/m 3 = 0.0826 lb/pie 3 . 

La densidad dei sólido es = 2 100 kg/m 3 

= 2 100 X 0.0624 = 131 lb/pie 3 

P F ( Ps “ Pr) = 0.0826 (131 -0.0826) = 10.82. 

De acuerdo a la granulometría dei material 
de relleno, el valor dei diâmetro medio de 
las partículas será: 


16 X 20 X 6 = 1 920 m 3 

Para poder circular todo ese aire una vez 
por hora, se deberá aumentar el diâmetro 
de las columnas o aumentar su número. 

Ejemplo 3 

Una instaiación de fíltrado a través de 
un lecho de arena, cada 24 h es sometida 
a un lavado dei lecho, haciendo circular en 
sentido opuesto al de su utilización, o sea, 
desde abajo hacia arriba, una corriente 
de agua a 20 °C, para eliminar el limo y 
las partículas sólidas retenidas. Para un 
• lavado eficiente, que asegure el arrastre 
de todas las suciedades retenidas, se ha 
comprobado que la velocidad dei agua debe 
estar alrededor de los 0.05 pies/seg. 
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Se desea conocer la expansión que se 
producirá en el lecho para ese valor de 
velocidad dei agua y si se está lo suficien¬ 
temente lejos dei valor a que comenzará 
el arrastre para las partículas de arena 
que forni an el lecho filtrante. 

ínformacián Disponible: 


lecho excede en mucho al diâmetro de 
cada partícula, por lo que 

d p /D c ->0 

A la velocidad estimada de 0.05 pies/seg 
G s - 0.05 X 62.3 X 3 600 
= 11.214.0 lb/h • pie 2 


Peso específico de la arena = 2.60; po- 
rosidad dei lecho = 0.50. 


Análisis 

por 

tamizado: 



d Pi 

pig 


d ■ X- 

p* * 

pig 

d ,i 

plg 

X* 

0.024 

0.05 

0.0291 0.18 

0.0360 

0.12 

0.0254 

0.08 

0.0311 0.18 

0.0393 

0.10 

0.0273 

0.14 

0.0334 0.15 

Suma 

1.00 


Calculamos el diâmetro medio de las par¬ 
tículas dei lecho: 


Xi /d pi = 2.08 - 3.15 - 5.13 - 6.02 - 
5 79 _ 4,49 _ 3.33 — 2.55 


y el Re: 

0.031 X 11 214 

Rè =-- H.4 

12 X 105 X 2 42 

corresponde aplicar la Ec. [21] para hallar 
el valor de n: 

n = (4.45 + 18—) Re- 0 - 1 = 3.49 

D c 

En un papel doble logaritmo represen¬ 
tamos e versus Re. En ese gráfico uhica- 
mos el punto de coordenadas (Re w , e m/ ), 
o sea, (4 343.5, 0.5) y a partir de ese 
punto trazamos una línea de pendiente 


$ Xi /d pi = 32.24 

d p = 1/32.54 = 0.031 plg. 

De tablas obtenemos el valor de viscosidad 
dei agua a 20°C: 1.05 cpoises. 


Como por el valor dei término p f (p s ~~ Pf^ 
no caemos dentro dei âmbito de aplica- 
ción dei nomograma de la Fig. 29.14 apli¬ 


camos directamente la Ec. [14] 
d p l > 82 [p F (p S - py)l 0,94 




690. 


uO.88 


= 690 


0.031 1 82 X [62.3( 62.3 X 2.6 — 62.3]° 94 

• 1.05 o - 88 


G wJ = 4 343.5 lb/h * pie 2 

Para valores dei Re superiores a 5.0 el valor 
anterior de G mf debe ser corre gi d o y por 
ello procedemos a calcular el Re para cons¬ 
tatar en qué intervalo estamos trabajando: 


^ = 


d p * 


0. 031 X 4 343.5 
12X105X2.42 


4.42, 


por lo tanto, no corresponde conección. 
Aplicaremos la correlación de Richardson 
•y Zaki considerando que el diâmetro dei 
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igual a n (3.49). Sobre esa línea leemos el 
valor de porosidad de lecho que corres¬ 
ponde a la velocidad Gj de fluido a utili- 
zarse (Fig. 29.32). Resulta así «■ = 0.67 
con lo que la expansión dei lecho 6erá: 


50(1 - 0.5) 

7l —7.67) 


= 75.8 plg 


(altura final dei lecho expandido) 


Para obtener la velocidad a la que co- 
mienza el arrastre de partículas sólidas dei 
lecho, haremos el cálculo para aquella 
fracción de tamanos menores que el valor 
medio ya que serán las primeras en ser 
llevadas por el fluido. Trabaj aremos con 
un valor de d p igual a 0.025 plg. Para 
este valor calculamos el número de flui¬ 
dización Fl de acuerdo a la expresión [28]. 


Fl 


M 2 _ 

Pf^Ps Pf^dp 3 * g 


(1.05 X 2.42)2 X 12 3 

62.3(62.3 X 2.6 - 62.3^0.025 3 

X 32.2 X 3 6002 

= 2.75 X 10“* 


En el diagrama de la Fig. 29.24 que da la 
correlación de Pinchbeck y Popper para ese 
valor dei número de fluidización se obtiene 


Re r 

-- - 13; 

en consecuencia, 

Re r = 4.42 X 13 = 57.5 

G t = 57.5 X 1.05 X 2.42 X 12/0.025 

= 70 131.2 lb/h pie 2 

lo que nos indica que estaremos trabajando 
en una zona de velocidades de fluido bas¬ 
tante lejos dei valor de arrastre 


(G f = 11 214.0 lb/h • pie 2 ). 


Nomenclatura de Fluidización 

A = área de sección normal de equipo 
A e = área de esfera de volumen equivalente 
A p — área de partícula 
C = constante experimental 
C = concentración real dei agente trazador 
a la altura Z dei punto de introducción 
C 0 =s concentración dei gas trazador para 
una mezcla perfecta dei sistema 


d p = diâmetro partícula 
D c — diâmetro equipo, câmara 
f p = factor de fricción 
Fl = número de fluidización 
Fr = número de Froude 
g = aceleración de la gravedad 
9 C = factor de conversión de la Ley de 
Newton 

G = velocidad másica dei fluido 
Gf — velocidad másica para sistema flui- 
dizado 

G imf — velocidad másica para instante de 
inicio de fluidización 

G t = velocidad másica para transporte de 
sólido 

K = constante 

K = grupo dimensional utilizado en la co¬ 
rrelación de Wilhelm y Kwáuk 
L = altura de lecho fluidizado en reactor 
n ~ exponente empírico 
P = presión dei gas 
P = presión dei fluido 
PM = peso molecular, kmol 
Q = flujo volumétrico de gas a través de 
lecho 

P — constante de los gases ideales 
r = relación de expansión 
Re = número de Reynolds 
Re r - = número de Reynolds para sistema 
fluidizado 

Re r — número de Reynolds para arrastre de 
sólido 

t = temperatura 
T = temperatura absoluta 
u — velocidad liijeal dei fluido 
u f = velocidad lineal para sistema fluidi¬ 
zado 

u mj = velocidad lineal para inicio de fluidi¬ 
zación 

u 0 = velocidad media superficial dei fluido 
en conducto vacío 

u T = velocidad lineal para arrastre de só¬ 
lidos 

v — volumen específico de fluido 
V = volumen de partícula 
W = peso dei lecho 

x — fracción en peso de partícula según 
se obtiene por tamizado 
X = probabilidad 
Z e = altura de lecho fijo 
Z| = altura de lecho fluidizado 

» P = factor de compresibilidad dei gas 
e = porosidad dei lecho 
V = porosidad dei lecho al inicio de flui¬ 
dización 
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a - ttempo 
« 0 = tiempo medio 
\ factor de forma de la partícula 
H — viscosidad dei fluido 
p densidad 
Pf , — densidad dei fluido 
p s = densidad dei sólido 
0 = ângulo de fricción interna 

subindice i: indica propiedad referida al 

componente t. 
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Cristalizacidn 


f 


AURÉLIO R. HERNANDEZ 


Operación imitaria de gran importância 
por la cada vez mayor cantidad de productos 
cristalinos que la industria elabora. Desde 
la producción clásica de azúcar, sal de co- 
cina fertilizantes, materiales cerâmicos, pro¬ 
ductos farmacêuticos, hasta los campos ac- 
tualmente en desanollo de metalurgia 
moderna, estado 6Ólido, virología, son ejem- 
plos de aplicación de los fundamentos de la 
cristalización. Si bien hasta el presente, en 
los cálculos de equipos se recurre en alta 
proporción a técnicas empíricas, es de es¬ 
perar que un esclarecimiento de los principios 
involucrados, conduzca a avances espectacu- 
lares y necesarios en esta operación. 

Cristalización puede tener lugar a partir 
de soluciones, sólidos fundidos o vapores. 
Cualquiera sea el proceso, el cristal formado 
es más puro que Ia fase homogénea en 
donde se origino, de ahí su importância como 
técnica de separación y purificación de com¬ 
ponentes. Es posible así conseguir purezas 
cercanas al 100% aun para componentes en 
mezclas de propiedãdes muy semejantes (se¬ 
paración de isóineros) a temperaturas rela¬ 
tivamente bajas (materiales termosensibles). 

Vamos a considerar sólo la cristalización 
a partir de soluciones, por corresponder 
más específicamente a nuestra área y ser 
el caso de mayor difusión en la industria. 


30.1. ESTADO CRISTALINO 

Definimos un cristal como una partícula 
homogénea de sólido, en donde los elementos 
químicos constitutivos, átomos, moléculas o 
iones, están dispuestos según-esquemas en el 
espacio que se repiten regularmente, for¬ 
mando un reticulado característico que puede 
ponerse en evidencia, por ejemplo, por téc¬ 
nicas de difracción con rayos X. Es así que 
el cristal aparece como la forma más organi¬ 
zada de la matéria no viva. Una sustancia 
cristalina puede corresponder a uno de los 
siguientes cinco tipos, de acuerdo a las unio- 
nes que mantienen en sus posiciones dentro 
de la red espacial a las partículas elemen- 
tales: 

— Cris tales metálicos , formados por áto¬ 
mos de los elementos electropositivos, 
unidos por fuertes enlaces interatómicos 
de tipo electrostático, con gran movi- 
lidad de electrones (iones positivos- 
electrones libres). Esa movilidad (vapor 
o caldo de electrones) les confiere ex¬ 
celentes propiedãdes conductoras dei 
calor y de la electricidad. En las alea- 
ciones metálicas, que no siguen las 
regias de la valência, puede haber o 
no una definida orientación de los áto¬ 
mos de cada componente. 


1104 Farmacotecnia Teórica y Fráctica 


— Cristales iónicos , resultan de la com- 
binación de elementos fuertemente elec- 
tronegativos con otros fuertemente 
electropositivos, como sucede en la sal 
común. Siguen las regias de la valência 
y los iones resultantes son los que for- 
man el reticulado cristalino, mantenién- 
dose unidos por potentes fuerzas elec- 
trost áticas (tipo Coulomb). Pueden 
incluir agua de cristalización y fundi¬ 
dos son buenos conductores de la elec- 
tricidad. 

— Cristales de valência , formados por 
combinaciones de los elementos livia- 
nos dei medio de la Tabla Periódica, 
como sucede en los carburos y en el 
diamante. Siguen las regias de la va¬ 
lência y están fuertemente unidos por 
pares de electrones compartidos (cova- 
lencia). Ello les confiere gran dureza, 
pobres clivajes, baja conductividad eléc- 

, trica y altos puntos de fusión. 

— Cristales moleculares , formados por áto¬ 
mos inertes (gases raros) o por mo¬ 
léculas de órbitas exteriores completas 
(compuestos orgânicos) débilmente uni¬ 
dos por fuerzas residuales dei tipo de 
Van der Waals. Son blandos, con bajos 
puntos de fusión y no siempre siguen 
las regias de la valência. 

— Semiconductores , incorporan con facili- 
dad determinadas impurezas, lo que les 
confiere propiedades particulares muy 
interesantes que han encontrado apli- 
cación tecnológica (caso dei Ge y dei 
Si-transistores-tiristor ). 

30.2. SISTEMAS CRISTALOGRAFICOS 

Los cristales pueden presentarse en gran 
variedad de formas. Para cada sustancia de¬ 
finida, sus cristales presentan caras que, 
independientes de su tamano relativo, forman 
entre ellas ângulos constantes y caracterís¬ 
ticos. En esa constância de ângulos se basa 
el sistema de clasificación cristalográfica 
(Ley de Haüy). 

Se elige im sistema de ejes de simetria, 
generalmente tres, como interseccíón de tres 
planos característicos dei cristal. Esos tres 
ejes, al ser cortados por un cuarto plano 
nos dan tres segmentos, cuyas medidas re¬ 


lativas caracterizan al cristal. Ellas podrán 
ser iguales para los tres ejes, iguales para 
dos y distinto para el tercero, o bien dis¬ 
tintos para los tres. 

Las combinaciones que resultan de consi¬ 
derar tales tres longitudes de ejes y los ân¬ 
gulos constantes entre caras, permiten redu- 
cir las treinta y dos clases de simetria 
cristalina, que Hassel describiera en 1930, 
a sólo siete sistemas cristalográficos, que 
son los siguientes (ver Fig. 30.1 y Cuadro 
30.1): 

A. Sistema triclínico ( anórtico ): tres ejes de 
distinta longitud, ângulos distintos, nin- 
guno de 90°. 

B. Sistema monoclínico: tres ejes de distinta 
longitud, dos en ângulo recto y el tercero 
inclinado respecto de los otros dos. 

C. Sistema ortorrómbico (râmbico ): tres 
ejes de distinta longitud perpendiculares 
entre sí. 

D. Sistema romboédrico (trigonal ): tres ejes 
de igual longitud, igualmente inclinados, 
ângulos iguales entre sí y distintos de 
90°. 

E. Sistema tetragonal: tres ejes perpendicu¬ 
lares entre sí, dos iguales en longitud y 
distintos al tercero. 

F. Sistema hexaganal : único sistema con 
cuatro ejes de simetria. Tres ejes iguales 
a 60° uno de otro, en un mismo plano. 
Un cuarto eje perpendicular a los ante¬ 
riores y de distinta longitud. 

G. Sistema cúbico (regular ): tres ejes de 
igual longitud, perpendiculares entre sí. 

Que una sustancia cristalice en el sistema 
cúbico, no quiere decir que la forma con 
que se presenten sus cristales sea la de un 
cubo. El macrocristal que observemos podrá 
ser un cubo, una aguja, una placa, o una 
lâmina, o incluso un agregado o racimo de 
cristales imperfectos. Esa disposición final, 
resulta de un crecimiento relativo distinto 
para las diferentes caras, tipo de crecimiento 
que es característico de cada material. Pero, 
prolongando adecuadamente dichas caras, en¬ 
contraremos que la simetria que resulta es la 
correspondiente al si9tema cúbico, esto es, 
tres ejes de igual longitud relativa, perpen¬ 
diculares entre sí. 
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Fig. 30.1. Sistemas cristalográficos. A = triclínico; B = monoclínico, C = ortorrómbico; D = tetra gonal; 

E = romboédrico; F = hexagonal; G = cúbico, 

CUADRO 30.1. CARACTERÍSTICAS DE LOS SISTEMAS CRISTALOGRÁFICOS 


SISTEMA 

Cúbico 

Tetragonal 

Ortorrómbico 

Romboédrico 

Monoclínico 

Triclínico 

Hexagonal 


PARÂMETROS 

CRISTALINOS 


LONGITUDES 

AXIÀLES 


ÂNGULOS 

CRISTALINOS 


EJEMPLOS 


a = b = c 
a = b^c 
a =/zb 
a ~ b = c 


a=£b=£ C 
a - b = c =£d 


CL = P = y = 90° 
ct = = y = 90 c 

a = P = y = 90 c 
a = ft = y zjtL 90 a 
a ^ P = y = 90 c 
a y-£90* 

a = p = y = 60 c 
S « 90 c 


NaCl - SnCl— CsCl - Cu 
SnO„ — Sn 
K 2 SÕ 4 - I 2 
A1 2 O h — As — Bi 

kcio 3 - s 

CuSÒ 4 • 5 H 2 0 

Si0 2 (cuarzo) — Berilo 
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30.3. FUNDAMENTOS TEORICOS 

Como en todo proceso de transferencia de 
matéria entre fases, la fuerza impulsora 
es un gradiente de concentraciones, entre la 
solución y la cara dei cristal dei sólido 
en crecimiento. Esto exige que se alcance 
una cierta sobresaturación, o sea que se so- 
brepase el valor de solubilidad que corres¬ 
ponda a la temperatura y presión dei sistema. 
La manera de obtener esa sobresaturación, 
va a depender dei tipo de sistema que con¬ 
sideremos. Podrá ser: 

a) por eliminación de solvente (concen- 
tración de la solución por evaporación); 

b) disminución de la temperatura (enfria- 
miento); 

c) agregado de un tercer componente que 
modifique las relaciones originales de 
solubilidad y provoque la separación 
dei soluto a cristalizar (agregado de 


alcohol a soluciones acuosas de sales 
inorgânicas). 

A. Solubilidad y Sobresaturación 

Ostwald propuso por primera vez el tér¬ 
mino “sobresaturación” introduciendo asi- 
mismo los conceptos de “estado metaestable” 
y “labilidad” al exponer su teoria de la for- 
mación y crecimiento de cristales. 

La solubilidad de un soluto en un solvente, 
a distintas temperaturas, da lugar a la curva 
de saturación o de solubilidad, en diagra¬ 
mas de concentraciones versus temperaturas. 
Tales curvas de equilibrio presentan formas 
diferentes para sustancias distintas y de su 
observación se puede inferir el grado de 
dependencia de la solubilidad respecto de la 
temperatura para cada sustancia. En gene¬ 
ral, esa relación no se obtendría sin recurrir 
a determinaciones experimentales que per- 
mitan el trazado de las curvas correspon- 



Fig. 30.2. Curvas de solubilidad. 1, KNOs; NaCl; 3. Na.SO*, lOH-O/NajSOí; 4. KClOs; 5, FeSO«. 7 H. O 
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100% HsO 



% en peso SO^N aa 


Fic. 30.3. Solubilidad dei sistema Na:COs — Na?SOi — H 2 O. Diagrama triangular. 


dientes. Por otra parte, es evidente que ei 
conocimiento de tales diagramas es impres- 
cindible para elegir la técnica correcta de 
provocar la cristalización dei soluto. 

Así podemos ver en la Fig. 30.2 que el 
enfriamiento de la solución para cristalizar 
el CINa disuelto, probablemente no es eco¬ 
nómico, en tanto, sí seria la técnica indicada 
para el NO a K. 

Cu ando se trata de sistemas con tres com¬ 
ponentes o sistemas multicomponentes que 
pueden considerarse como si fueran sólo 
tres, los d atos de solubilidades mutuas se 
presentan generalmente en forma de diagra¬ 
mas triangulares. Sobre cada lado se llevan 
las concentraciones de un componente y los 
vértices corresponden a componentes puros. 
Las mezclas binarias están ubicadas sobre íos 
lados, y todo punto interior dei triângulo 
corresponde a un sistema ternário. A tales 
diagramas son de aplicación los esquemas de 
adición o sustracción de fases o corrientes, 
según la regia de la palanca o dei centro 
de gravedad, lo que permite técnicas gráfi¬ 


cas de resolución de problemas de cálculos 
de disenos industriales en forma elegante y 
rápida (ver Fig. 30.3). 

La teoria de Ostwald (57) y los trabajos 
confirmatorios de Miers (48) parecen llevar 
al siguiente esquema para el proceso de cris¬ 
talización. 

En sistemas de sustancias en disolución, el 
solvente aparece con una cierta capacidad 
de sobresaturación, lo que hace que la for- 
mación y crecimiento de cristales no tenga 
lugar a partir de la solución, no bien se 
exceda el valor de saturación. Es necesario 
alcanzar un cierto grado de exceso respecto 
a ese valor de solubilidad, teoricamente má¬ 
ximo, para que el fenómeno de cristalización 
se produzca. Es posible así, encontrar valo¬ 
res de sobresaturación a cada temperatura, 
para todo sistema soluto-solvente, de manera 
tal que se puede representar en el diagrama 
temperatura-concentraciones (Fig. 30.4) una 
curva llamada de sobresaturación, aproxima¬ 
damente paralela a la de solubilidad. Esa 
curva nos indica que no habrá formación 
de cristales en la solución considerada, hasta 
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Fig. 30.4, Curva de sobres aturación. Diagrama 

temperatura/concentración. a, limite de sobres atu¬ 
ración; b, limite de saturación. 


que la temperatura o la concentración no se 
modifiquen de manera de sqbrepasar dicha 
curva de sobresaturación y penetrar en la 
región lábil. Entre àmbas curvas, la de solu- 
^bilídad y la de sobresaturación, se extiende 
la zona metaestable, tal que todo punto 
dentro de ella, como el C, representa un 
sistema metaestable que no cristalizará el 
soluto, pero, que permitirá el crecimiento 
de cristales que se le adicionen (siembra de 
cristaleâ). Los puntos incluídos en la zona 
lábil, como el A, corresponden a sistemas 
inestables que, espontáneamente, generarán 
núcleos, disminuyendo la concentración hasta 
el valor correspondiente al punto D al cabo 
de un cierto tiempo. Como ya se dijo antes, 
sistemas representados por los puntos D 
(saturación) o E (no saturación) no darán 
lugar a la formación ni crecimiento de cris¬ 
tales. 

Si bien se ha demostrado últimamente que 
los limites de sobresaturación, para un de¬ 
terminado sistema pueden variar con las 
condiciones externas, como ser temperatura 
inicial, valor dei pH, intensidad de agita- 
ción, viscosidad de la solución, grado de 
impurezas, etc., lo que ha restado algo de va¬ 


lidez a los postulados de Ostwald-Miers, 
el esquema descrito es útil como represen- 
tación simplificada dei comportamiento de 
soluciones (2, 16, 27, 28, 29, 80, 90). 

B. Nucleación—Formación de 
Centros de Cristalización 

En el proceso de cristalización se pueden 
diferenciar dos etapas fundamentales: 

— Nucleación o formación de gérmenes 
o centros de cristalización. 

— Crecimiento de dichos núcleos para for¬ 
mar el macrocristal. 

Ambos procesos estarán ocurriendo simul- 
táneamente, pero, para clarificar el problema, 
comenzaremos por consíderarlos por separa¬ 
do (10, 14, 25, 60). 

Entendemos por nucleación la formación, 
a partir de una fase homogénea metaestable, 
de las más pequenas partículas capaces de 
permanecer estables y continuar creciendo 
en tamano. Partículas de menor tamano que 
los núcleos se disolverán en la solución. El 
mecanismo es el mismo para la formación 
de núcleos a partir de una solución, de un 
sólido fundido, o bien de vapores conden- 
santes. Precisamente, muchos de nuestros 
conocimientos ac tu ales, que aplicamos a cris¬ 
talización en soluciones, han resultado de 
estúdios efectuados sobre sustancias fundidas 
y vapores en condensación (lluvia artificial). 
La nucleación podrá ser espontânea o indu- 



Fxg, 30.5. Energia libre de nucleación, 
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cida. La primera se da raramente y pareciera 
deberse a variaciones fortuitas de concentra- 
ciones o temperaturas en escala molecular. 

Para inducir una nucleación podemos re- 
currir a alguno de los siguientes métodos: 

— impacto mecânico, como resultado de 
agitaciones o choques entre cristales e in¬ 
cluso por efecto de ondas ultrasónicas, 

— efectos catalíticos debidos a cristales 
existentes o agregados, a impurezas só¬ 
lidas incorporadas al sistema, ya sea, 
macroscópicas o microscópicas, y a só¬ 
lidos pertenecientes o entrampados en 
las paredes dei recipiente, 

— variaciones locales de concentraciones 
o temperaturas por deficiente agita- 
ción o evaporación superficial. 


G. También es cierto que, a partir de r c y 
yendo hacia la izquierda, a valores menores 
para r, la energia libre baja (redisolución 
dei núcleo). 

La conclusión más importante que obte- 
nemos de la gráfica de la Fig. 30.5 es que 
el núcleo debe sobrepasar un cierto valor 
crítico mínimo para hacerse estable y dar 
lugar, por crecimiento, a la aparición de 
cristales. Además, tanto mayor es la sobre- 
saturación, menor eí tamaho dei núcleo 
crítico, como muestra la curva S„ (51, 54, 
55, 85, 86). 

Las mismas conclusiones se obdenen a 
partir de la ecuación de Lord Kelvin, mos¬ 
trando que, en condiciones similares, la 
presión de vapor de superfícies convexas 
es mayor que la de superfícies plahas: 


El trabajo necesario para la formación 
de un núcleo cristalino puede obtenerse 
por aplicación de la fórmula de Gibbs [1] 
considerando el aumento de superfície que 
se produce: 


W = ^-2( < t*A) [1] 

5 


siendo: 

a = energia superficial 
A = superfície de una cara dei cristal 
* A = energia de todas las caras dei 
cristal 

Cu ando W es muy grande, la solución 
es estable y no cristaliza; si W es baja 
aumenta la probabilidad de formación de 
cristales (1). 

Partiendo de esta ecuación de Gibbs, La 
Mer (39, 40) ha derivado una expresión 
que permite calcular el cambio en energia 
libre, dG, que se produce por la formación 
de núcleos de radio r: 


_ 2 r 3 

dG = 4 ■ * ír(r 2 -) 

3 r„ 


[ 2 ] 


La Fig. 30.5 es la representación grá¬ 
fica de esta ecuación y muestra un má¬ 
ximo que corresponde al valor de r c (radio 
crítico dei núcleo). Si el agregado de par¬ 
tículas elementales alcanza a sobrepasar 
dicho valor de r c> en tamano, se producirá 
espontáneamente un crecimiento, ya que 
a un aumento de r a partir de ese valor 
crítico, corresponde una disminución de 


siendo: 


Pr = P. + 


2 ’ « Py 
T Pl 


[3] 


P r = presión de vapor en superfícies 
convexas de radio r 

P s — presión de vapor en superfícies 
planas 

o = tensión superficial 
Pv> Pl = densidades dei vapor y dei líquido 

Esto resulta porque las moléculas en go¬ 
tas grandes están unidas más fuertemente 
que en las gotas pequenas, por lo que los 
agregados mayores tienden a continuar 
creciendo a expensas de los pequenos. 

Si bien esto supone que nunca se po- 
drían formar gotas pequenas, en la reali- 
dad siempre se producirán heterogenei¬ 
dades localizadas, suficientemente grandes 
en escala molecular, como para dar lugar 
a la aparición de cierto número de nú¬ 
cleos. 

Lo mismo se aplica al caso de soluciones 
y núcleos cristalinos. 

La expresión de Lord Kelvin permite 
llegar a la siguiente, propuesta por Fren- 
kel [4] que da el trabajo de nucleación, 
verdadera barrera energética a superar 
para que la formación de núcleos tenga 
lugar: 


16 r * a* * V J 

AW = —*- ™ _ 

3 n ' R ■ Tln S) a 

4 «r - *2■ V m 

~ — *--— 

3 n * R * T * ln S * 
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siendo: 

V m = volumen molar fase sólida, 
n = número de iones por molécula de 
soluto, 

R = constante de los gases, 

T * temperatura en K, 

S = relación de sobresaturación S = p/p 8 
= c/c„ 

p = presión de vapor de la gota o núcleo 
P 9 ** presión de vapor de la solución sa¬ 
turada, 

c = concentración actual de la solución 
sobresaturada, 

c 9 = concentración de la solución satu¬ 
rada, fracción molar, 

D c = diâmetro crítico dei núcleo. 

En lo que se refiere a la cinética de la 
nucleación, las fórmulas cuantitativas pro- 
puestas son dei tipo general: 



Fig. 30.6. Variación dei proceso de nucleación con 
la temperatura (75). 


AG 

dN - 

- = r * (€) 

de 

16 ■ 7T - a 3 • V* 2 • N« 

= (<?) 3«=- (H-minS)» [5] 

El factor dominante en el exponente es el 
que incluye a S. 
siendo: 

a — tensión superficial 

G = energia libr,e de activación, trabajo 
de formar una nueva fase 

p = factor de ftecuencia (velocidad de 
choque de partículas elementales 
contra las caras dei cristal) 

N = número de núcleos por cm 3 formados 
en el tiempo e 

k — constante de Boltzman: 1.3805 X 
10- 16 erg/mo] K 

= número de Avogadro 6.025 X 10 23 
moléculas/mol 

R — constante de los gases 8.3143 X 10 7 
erg/mol K 

El factor de frecuencia v debe ser determi¬ 
nado expeiimen talmente ( 7.15). Se pre¬ 
sume que el mecanismo de choque es el 
de una sucesión de colisiones dei germen 
con átomos individuales, hasta alcanzar el 
tamano correspondiente al núcleo hasta 
estabilizarse. 

Becker y Doering (5) han propuesto que 
v es proporcional a S 2 , dando como ex- 
presión simplificada de tal dependencia: 


dN/de = K y ■ S m siendo m el orden dei 
proceso. 

La presencia de catalizadores, nuclea¬ 
ción heterogénea, como cristales agrega¬ 
dos, polvos o impurezas sólidas disminuye 
apreciablemente la barrera o nivel mínimo 



Fig. 30.7. Variación dei proceso de nucleación con 
el grado de sobresaturación. 
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de energia necesaria para la aparición de 
centros de cristalización, en especial, si, 
al mismo tiempo el sistema es agitado. 

El verdadero mecanismo de acción no 
se ha esclarecido todavia (45, 58, 77, 81, 
82) y falta mucho trabajo al respecto, por 
lo que la aplicación práctica de esta téc¬ 
nica es en gran proporción empírica. 

Tammann (75) ha estudiado cómo varia 
la nucleación con la temperatura y con la 
sobresaturación, (Figs. 30.6 y 30.7). 

Se ve que a bajos valores de sobresaturación 
la velocidad es prácticamente nula, pero, 
alcanzándose cierto valor de concentración 
(punto 1), el aumento en la velocidad de 
formación de núcleos es notable. 

En cuanto a la temperatura, si ésta dis- 
minuye, el grado de sobresaturación y la fuer- 
za impulsora aumentan, con lo que la 
velocidad de formación de núcleos se incre¬ 
menta rápidamente. Se alcanza un máximo 
y luego se produce un descenso, ya que la 
cinética dei proceso es afectada por el des¬ 
censo de temperatura. 

C. Crecimiento de los Cristales 

El crecimiento de los cristales en el seno 
de ima solución es un proceso de transfe¬ 
rencia de matéria (difusión), seguido por 
una reacción sobre la superfície dei cristal. 
Efectivamente, las moléculas o iones, luego 
de difundir a través dei liquido adherido al 
cristal, alcanzan la cara de éste y allí deben 
ser aceptadas a través de valências o fuerzas 
residuales dei reticulado cristalino, incor- 
porándose al mismo. 

Según sea el plano reticular, será el tra¬ 
bajo necesario para la captación y fijación 
de nuevas partículas elementales, lo que 
explica las diferencias existentes en la ve¬ 
locidad de crecimiento de las distintas caras 
dei cristal. 

La fuerza impulsora para la difusión a 
través dei líquido es, como siempre, una 
diferencia de concentraciones (sobresatu¬ 
ración): c t — c H (Fig. 30.8). 

En procesos de cristalización a partir 
de soluciones, es posible despreciar los 
efectos de transferencia de calor (disi- 
pación dei calor de cristalización) y con¬ 
siderar el proceso como una mera trans¬ 
ferencia de matéria (lo contrario sucede 
en procesos de cristalización a partir de 
sólidos fundidos ). 


Cara dei 



concentración en el seno de La solución sobresatu- 
rada; a, concentración en la interfase; c„, concen¬ 
tración de la solución saturada. 

Las experiencias de Berthoud (7) y 
Valeton (78) han establecido que en la 
velocidad de crecimiento dei cristal, las 
contribuciones relativas de la difusión a 
través dei líquido y la reacción sobre la 
cara para incorporar nuevas partículas 
al reticulado cristalino, varían con el sis¬ 
tema considerado y la temperatura. En 
general, cuando el proceso de reacción 
sobre la superfície es el más lento (etapa 
controlante), la influencia de la tempera¬ 
tura es importante. Por el contrario, cuan¬ 
do la etapa dominante es la difusión, se 
conseguirá influir sobre la velocidad total 
de proceso por agitación dei sistema (Fig. 
30.9). 

Las fórmulas propuestas son dei tipo: 
dm A 


K + g) 

siendo; 

dm = masa de sólido depositada en el 
tiempo de , 

A = área de superfície cristalina, 

5 = espesor de capa laminar líquida 
adherida al cristal (disminuye por 
agitación), 

* Q) = difusividad dei soluto en solución. 
Independiente de la cara que se con¬ 
sidere. 










1112 F armacotecnia Teórica y Práctica 



Fig. 30.9|. Velocidad de crecimiento de los cristales en fimción de la velocidad dei agitador. 


K = constante para el proceso en super¬ 
fície. Varia para las distintas caras 
c = concentración en el seno de la so- 
lución, 

c 8 = concentración de saturación 
n = exponente, igual o mayor que uno. 

De la expresión anterior (8, 73, 74) 
y expresando a m y a A en función de 
una dimensión característica dei cristal L, 
y suponiendo que todos los cristales con¬ 
siderados tienen la misma forma, la que 
se mantiene constante durante el creci¬ 


miento y, que éste se realiza en condiciones 
homogéneas y constantes de agitación y 
temperatura, podemos deducir: 
dL 

— - kAc [7] 

de 

o sea, “todos los cristales geométricamente 
semejantes, de la misma sustancia, sus¬ 
pendidos en la misma solución, crecen 
con la misma velocidad, ihdependiente- 
mente dei tarnaho inicial”. Esta es la 
llamada Ley AL, o Ley de McCabe (43, 
44). 



Fig. 30.10. a, crecimiento de las caras de un cristal invariante; b, velocidad de traslaclón de las 

caras de un cristal hipotético. 
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Al no modificarse la forma dei cristal, por 
crecimiento o disolución, las caras de mayor 
tamano deberán crecer más lentamente que 
las pequenas. Dicho crecimiento, Fig. 30.10a 
se mide según líneas perpendiculares a las 
caras partiendo de un supuesto punto 2VÍ, 
origen dei cristal (núcleo original) por la 
liam ada velocidad de traslación de la cara. 
Lo anterior equivale a decir que las caras 
dei cristal se desplazan al crecer, en forma 
paralela. En la Fig. 30.10b se han marcado 
las posiciones de las caras de un cristal 
a tiempos distintos de crecimiento. Podemos 
ver que, en el crecimiento dei cristal, sólo 
aquellas caras que tienen la velocidad de 
traslación más baja, persistirán, en tanto 
las de mayor velocidad tenderán a desapa¬ 
recer. 

a. Forma Exterior o Hábito de un Cristal 

Con este término se alude al tamano re¬ 
lativo de las caras de un cristal. El hábito 
de un cristal depende de las condiciones de 
crecimiento, en particular de la velocidad 
de crecimiento y por ello dei grado de sobre- 
saturación (Fig. 30.11). Es muy importante 
también la presencia de determinadas im¬ 
purezas. Si el cristal crece muy rápidamen¬ 
te, presenta tendencia a formas externas 
distorsionadas, por ejemplo, agujas en lugar 
de cubos. 

Se ha encontrado que la absorción de sus- 
tancias agregadas a la solución (colorantes) 
sobre las diferentes caras de un cristal, 
modifican el hábito de éste, llegándose a 
suprimir algunas caras en beneficio de 
otras (19). 

También deben considerarse las modifi- 
caciones que se producen cuando cristales 
en crecimiento se aproximan y adhieren. Se 
originan cristales gemelos, con partes de 




Fig. 30.11. Hábito cristalino en el sistema cúbico. 
A, caras cúbicas creciendo lentamente (NaCl); B, 
caras cúbicas y octaédricas creciendo a velocidades 
parejas (KC1); C, caras octaédricas creciendo más 
lentamente [ahimbre de cromo: K 1 SO 4 ■ Cra(S00 3 • 
24H 2 0]. 


orientación mutua bien precisa, o racimos o 
aglomerados, con cristales unidos sin orien¬ 
tación fija totalmente al azar. En general, 
en la práctica industrial, esto no es conve¬ 
niente, ya que aumenta la capacidad de 
retención de aguas madres en los intersticios 
dei aglomerado, desmejora la presentación dei 
producto final y aumenta su tendencia a 
compactarse. 

Este fenómeno no puede predecirse y sólo 
la experiencia indicará como se verá afec- 
tado el aspecto de un producto al modificarse 
las condiciones de cristalización. Se suele 
recurrir al uso de inhibidores de nucleación 
superficial, agentes surfactantes para im¬ 
pedir la formación de aglomerados (3, 4, 
6, 26, 53, 59, 63, 64; 88). 

b. Mecanismo dei Crecimiento 

Kossel (38) y Stranski (71) han estudiado 
los valores de energia necesarios para fijar 
iones en el retículo de un cristal dei tipo 
cloruro de sodio. 

Considerando distintas posiciones posibles 
para fijar un nuevo ion y la ganancia de 
energia que se obtendría en cada caso, re¬ 
sulta la siguiente escala de posibilidades 
decrecientes (Fig. 30.12): 

Posiciones = 1 — 2 — 3 — 4 — 5 — 6 

El ión se fija en la posición 1, de modo 
que se sigue completando la hilera y sólo 



Fig* 30.12. Ganancias de energia al fijarse un ion 
en un cristal de cloruro de sodio. Posición 1 , 
0.8738; posición 2, 0.494; posición 3, 0.249; posición 
4, 0.180; posición 5, 0.090; posición 6 , 0.066. 
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entonces comienza a formarse una nueva 
sobre la posición 2. 

£1 esquema resultante seria el de creci- 
miento capa por capa, con ciertos valores 
de energia minima que deben ser superados. 

No obstante, los valores de sobresatura- 
ción que serían necesarios para dar lugar 
a la formación de una nueva capa (25 al 
50%), según el esquema anterior, no se 
corresponden con los resultados obtenidos ex- 
perlmentalmente (crecimiento de cristales 
con sólo 1% de sobresaturación). 

Esta dificultad ha sido superada por la 
teoria de Frank (1949) (22) de dislocación 
en espiral. La experiencia muestra que los 
retículos cristalinos de los cristales reales, 
distan mucho de ser perfectos y las im- 
perfecciones o dislocaciones resultan a me- 
nudo en desplazamientos de los planos su- 
perficiales e internos dei cristal. Una dislo¬ 
cación común es la mostrada en el trabajo 


de Fullman (23) equivalente a la disposición 
que se obtendría si efectuáramos un corte 
en el cristal y empujáramos una parte hacia 
arriba y otra hacia abajo, creando una es- 
pecie de plano inclinado. Esa disposición 
genera puntos aptos para la captación de 
nuevas partículas sobre el plano de dislo¬ 
cación, con valores de energia de fijación 
dei orden de los indicados por Kossel para 
el punto 1 de la Fig. 30.12. Es en estos 
puntos donde se fijarían las nuevas partícu¬ 
las al llegar a la cara dei cristal, de manera 
de ir completando nuevos niveles o planos 
reticulares. 

A medida que el proceso continua, se va 
recorriendo un camino en espiral que rege¬ 
nera constantemente la dislocación sin que 
se termine de formar una nueva cara. El 
crecimiento puede continuar así, sin nece- 
sidad de nueva nucleación en cada capa. 
Técnicas de observación en el microscopio 
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Fio. 30.13. Formación y crecimiento de cristales. Las curvas muestran el comportamiento hipotético 
dei sistema (21). (Reproducido con autorización de American Institute of Chemical Engineen ). 
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electrónico (23, 89) y o troe métodos han 
confirmado en apariencia este mecanismo 
dei crecimiento en espiral (53, 61, 62, 69, 
70, 91). 

c. Formación y Crecimiento Simultâneos de 

Cristales 

En la práctica se dan simultáneamente 
los procesos de nucleacián y crecimiento de 
cristales. Por ello son de difícil aplicación 
los esquemas cuantitativos que hemos visto 
para ambos mecanismos por separado (42, 
46, 47, 49, 50). 

Es así que sólo es posible describir cuali- 
tativamente la operación y el diseno de equi- 
pos y la predicción dei comportamiento dei 
sistema se basa en ecuaciones empíricas. No 
obstante, de los conocimientos logrados hasta 
el presente, es posible extraer y fijar normas 
generales que deben aplicarse a los equipos 
industriales para obtener determinados re¬ 
sultados. 

Las curvas de la Fig. 30.13 describen el 
comportamiento hipotético dei sistema. La 
curva A de crecimiento dei cristal según la 
ecuación lineal 


dL 
de 

(reacción de primer orden) 



La curva B, de la velocidad de formación 
de centros de cristalización, muestra bajos 
valores en la zona metaestable, aumentando 
rápidamente al penetrar en la zona lábil. 
Aparece también una tercera curva, relación 
de las dos velocidades: 

dL /dN 
de/ de 

denominada "índice dei tamaho dei grano” 
que presenta una progresión característica. 
De estas curvas deducimos que, a bajas sobre- 
saturaciones el crecimiento predomina so¬ 
bre la formación de nuevos cristales, pero 
con bajos valores de velocidad para ambos 
procesos. A altas sobresaturaciones, en es¬ 
pecial más allá dei punto C, la situación 
se invierte y la nucleación predomina fuerte- 
mente sobre el crecimiento de los cristales. 

Podemos establecer entonces las siguientes 
regias prácticas (52, 65, 66, 76, 79): 


— si el tamaho dei grano cristalino no 
interesa en nuestra operación (índice 


de tamaho pequeno), ésta podrá ser 
conducida con altos valores de sobresa- 
turación (formación de gran número 
de núcleos). El proceso resultará en 
gran número de granos cristalinos de 
alta área específica y pequeno tamaho. 
Esto es lo que sucede generalmente en 
los cristalizadores más simples y pe¬ 
quenos; 

— si el proceso exige cristales grandes, 
cobra importância el control de la so- 
bresaturación, de modo de trabajar con 
los valores mínimos compadbles con la 
producción que se necesita. General¬ 
mente este requerimiento se traduce en 
un tiempo de larga permanência para 
los cristales, de manera de asegurar 
su crecimiento hasta los valore^ nece- 
sarios. Por la imposibilidad de cálculos 
cuantitativos, el diseno de equipos que 
aseguren una producción elevada de 
cristales de gran tamano obliga a re- 
currir a modelos experimentales que 
suministren las soluciones aproximadas 
a nuestro problema. 

Las curvas anteriores van a ser influídas 
por câmbios en las variables operativas como 
velocidad de agitación, temperatura, concen- 
tración, viscosidad; por el tamaho y número 
de cristales presentes en el sistema, y muy 
importante, por la presencia de impurezas. 

30.4. PUREZA DEL PRODUCTO 

EI cristal que se forma durante el proceso 
de cristalización es prácticamente puro, pero 
debido a su propiedad de absorber y ocluir 
cantidades importantes de las aguas madres, 
va a aparecer contaminado cuando se lo se¬ 
pare dei recipiente. La experiencia muestrâ 
que un kilogramo de cristales puros puede 
llevar consigo de uno a diez kilogramos de 
licor madre impuro, dependiendo ello de su 
tamaho, forma y presencia o no de agrega¬ 
dos cristalinos (11, 13, 17, 18, 20, 41). 

Es as cantidades apreciables* de líquidos 
pueden hall ar se como resultado de meca¬ 
nismos diversos: 

— Como capas adsorbidas: todo cristal, 
aun luego de someterlo a cuidadosas 
• técnicas de lavado, quizás lleva adhe- 
rido, una fina capa, monomolecular, 
de líquido sujeto por fuerzas de adsor- 
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ción. Esa cantidad retenida será relati¬ 
vamente más importante en los crista- 
les pequenos que para los grandes. Salvo 
que el cristal se haya formado con una 
estructura porosa, la presencia de esa 
capa de líquido no causa una conta- 
minación grave, a menos que se deseen 
alcanzar purezas que excedan el 
99,98%. 

— Contenido en bolsones dentro dei cris¬ 
tal: al formarse el cristal, pueden ocu- 
rrir anormalidades en el crecimiento 
que lleven a la creación de espacios in¬ 
teriores que contengan licor madre. Este 
fenómeno es en particular notable con 
aquellos cristales que presentan ten¬ 
dência a formar aglomerados. En tales 
casos, sólo rompiendo dichos aglome¬ 
rados, ya sea mecánicamente o por fu- 
sión, va a ser posible separar el líquido 
entrampado. El agregado de determina¬ 
das impurezas a la solución a partir 
de la cual se va a cristalizar el pro* 
dueto, puede modificar de modo favo- 
rable el hábito de éste y evitar la for- 
mación de aglomerados. La experiencia 
es necesaria para encontrar qué pro- 
duetos y en qué proporción conviene 
usar con tal fin. 

9 

— Retenido en el cristal por capilaridad : 
las caras de los cristales en contacto 
unas con otras, dejan entre sí, pequenos 
canales que pueden actuar como finos 
capilares, reteniendo firmemente al lí¬ 
quido madre. Las técnicas de lavado, 
centrifugado y secado a presión o al 
vacío se muestran ineficaces para se¬ 
parar por completo al líquido retenido 
en tales capilares (33, 34, 35). 

Como ilustración de la impureza que puede 
comunicar al produeto de un cristalizador 
el líquido retenido, se pueden tomar los si- 
guientes valores como promedios aceptables: 


Masa cristalina separada por 

Pureza 

simple decantación 

50% 

Masa cristalina filtrada al vacío 
Masa cristalina separada por 

70% 

centrifugación 

Masa cristalina separada por 
filtración, seguida de soplado 
de aire caliente de modo de 

85% 

fundir parte de los cristales 

95% 


En todos los casos se puede incrementar 
la pureza obtenida por técnicas adecuadas de 
lavado buscando de disolver la cantidad mí¬ 
nima de cristales. 

En trabajos de Pfann (94, 95, 96) desarro- 
liados en los laboratorios de la Bell Tele- 
phone, se ha introducido una técnica promi- 
soria de purificación de produetos por 
cristalización. Desarrollada en principio para 
purificar el Germanio necesario para los 
transistores, se ha extendido a otros metales 
y sustancias orgânicas e inorgânicas. Es la 
denominada fundición por zonas y permite 
alcanzar purezas dei orden de 99.999% (97, 
98). Consiste en someter el material a puri¬ 
ficar, que en forma de barra está contenido 
dentro de un cilindro refractario, a un pro- 
ceso de fusión en movimiento, de tal manera 
que la zona de fusión se desplaza lentamente 
a lo largo de la barra y la recorre en toda su 
longitud. Cu and o la zona fundida deja una 
sección, provoca la cristalización dei material 
en un estado de mayor pureza, y arrastra con 
el líquido las impurezas. Al sucederse el pa- 
saje de zonas fundidas, el material es recris- 
talizado cada vez a partir de soluciones más 
ricas y va incrementando así su pureza. Las 
impurezas se acumulan en un extremo de la 
barra y son fácilmente separadas. Se han 
desarrollado técnicas basadas en el mismo 
esquema, pero utilizando zonas viajeras de 
congelación en vez de fusión (99). 

Otro dispositivo, apto para trabajo conti¬ 
nuo, ha sido propuesto por Amold (92, 93) 
y desarrollado con apoyo de la Phillips (100, 
101 , 102 ). 

Se trata de la purificación continua en 
columnas a contracorriente, que consiste 
en esencia en desplazar la masa cristalina en 
contracorriente de la fase líquida, dentro 
de una columna, provocando la fusión y 
formación de los cristales allí mismo. La 
alimentación líquida es introducida en el cen¬ 
tro de la columna, y ésta posee en un ex¬ 
tremo, médios de congelar y en el otro, 
médios de fundir los cristales. Un tomillo 
o cualquier otro medio mecânico dentro de 
la columna, va empujando el material cris¬ 
talino desde el extremo donde se formó hacia 
el extremo caliente, donde se fundirá. Ese 
movimiento en un sentido de los cristales, 
origina un movimiento inverso de la fase 
líquida y crea así el contacto en contraco¬ 
rriente de ambas fases. • A medida que los 
cristales se mueven de la zona fria a la 
caliente, el líquido entrampado dentro de 
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cada cristal, tiende a disolver las paredes, 
quedando liberado y abandonando el sólido. 
La capa líquida adherida a cada cristal, tien¬ 
de a desaparecer por el contacto entre fases 
cada vez más ricas. La columna es equiva¬ 
lente a una serie de etapas de contacto 
con una alta eficiência, cercana al 100%, 
y por ello permite separaciones muy buenas 
con sólo controlar el tiempo de residência 
dentro dei equipo (103, 104). 

30.5. RENDIMIENTO DE LA 
OPERACION 

El rendimiento de una operación de cris¬ 
talización resulta de balances materiales a 
través dei conocimiento de las curvas de so- 
lubilidad y aprovechando, que en tales dia¬ 
gramas se cumple la regia de la palanca o 
centro de gravedad. 

Si el proceso en estúdio es de aquellos 
en que, por el largo contacto de cristales con 
los licores madres, se puede admitir equi¬ 
líbrio de fases, el rendimiento se obtendrá 
a partir de los datos de concentraciones 
en la solución al principio y al final de la 
operación. Para aquellos otros casos en que 
alcanzar una situación de equilíbrio exigiría 
un tiempo muy largo (soluciones muy vis¬ 
cosas) o bien no se dan las condiciones para 
que establezca (recolección de la masa cris¬ 
talina en el fondo dei recipiente con muy 
poca superfície de contacto entre líquido y 
sólido), los rendimientos calculados con la 
técnica anterior van a ser altos con respecto 
a los reales. 

Otra complicación se presenta cuando los 
cristales contienen agua de cristalización o 
cuando hay una excesiva evaporación de 
líquido. En tales casos, los balances materia¬ 
les conviene que sean hechos con referencia 
al agua en exceso para hidratar toda la sal, 
o al agua remanente, luego de descontar la 
evaporada. 

Algunos ejemplos permitirán aclarar lo an¬ 
terior. 

Ejemplo 1 

Una solución al 30% de carbonato de 
sodio es enfriada lentamente hasta 15°C, 
separándose cristales de carbonato de sodio 
decahidrato. La solubilidad dei CO,Na 0 a 
15°C según resulta de tablas es de 17.5 g 
de sal anhidra por cada 100 g de agua. 


En el proceso de cristalización se evapora 
un 4% dei peso original de la solución. Si 
la alimentación es de 10 000 kg de solu¬ 
ción, ^cuál será la masa de decahidrato 
obtenida? 

Solución; la fórmula a usar resulta de 
un balance material aplicado al equipo, 
con referencia a la sal anhidra, según la 
siguiente deducción: 

Sean: 


W = peso de cristales al finalizar el pro¬ 
ceso (kg de decahidrato) 

R = relación de pesos moleculares de 

/PM hidrato 

hidrato o anhidro |- 

\PAÍ anhidro 

C = solubilidad dei producto en solución 
final (kg soluto anhidro/100 kg 
agua) 

W 0 = peso soluto en alimentación (kg 
anhidro) 

S 0 = peso solvente inicial (kg agua) 

AS = peso de solvente perdido por evapo¬ 
ración (kg de agua) 

Balance material para el soluto anhidro: 
peso soluto anhidro que ingresa = peso 
cristales anhidros + peso soluto en solu¬ 
ción final 



(restando a la masa inicial de solvente la 
pérdida por evaporación y el agua incor¬ 
porada a los cristales como agua de cris¬ 
talización ) 


W 

100 W 0 = 100 — -I- C(S 0 - AS) 

R 

W 

- cw + c — 

R 


100 W fl - C(S 0 - AS) = 
100 

W I —- c + 


(x — f) 


W = R 


100 W 0 - C(S 0 - AS) 
100 - C(R - 1) 


[ 8 ] 


En nuestro caso, 

* R = 286.2/106 = 2.70 
C = 17.5 kg/kg 
AS = 0.04 X 10 000 = 400 kg 
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W 0 = 0.30 X 10 000 = 3 000 kg 
S 0 = 10 000 - 3 000 = 7 000 kg 

Luego: 

100X3 000- 17.5(7 000-400) 

W = 2.70-— 

100 - 17.5 (2.70 - 1) 

= 7 091.1 kg 

El rendimiento de la operación será: 

7 091.1 

--- = 0.875 = 87.5% 

2.70 X 3 000 

Ejemplo 2 

Se ha concentrado por evaporación a 
60°C una disolución de N0 3 K hasta que 
alcanza saturación. Se desea calcular el 
enfriamien to nece sario para precipitar 
el 30% de la sal. 

Datos de solubilidad dei NO a K en gra- 
mos por 100 g de agua 

0°C 10°C 20°C 30° C 40°C 

13.3 20.9 31.6 45.8 63.9 

50°C 60°C 70°C 

85.5 110.0 138.0 

Construimos el diagrama de concentracio- 
nes versus temperaturas y allí interpolamos 



Fig 30.14. Gráfico de concentraciones de solución 
saturada de KNOa vs. teirperatura (rendimiento de 
operaciones). 


para la concentración residual que debe 
presentar la solución luego de eliminar 
el 30% de la sal original (Fig. 30.14). 

Esa concentración será: 

110 — 77 = 33 g/100 g de agua 

Del gráfico resulta que la temperatura fi¬ 
nal será de 22°C por lo que el enfria- 
miento ha de ser de 60 — 22 = 38 °C. 

Ejemplo 3 

Una mezcla líquida de m-cresol y p-cresol 
a 35°C es enfriada para separar los isó- 
meros. Suponiendo que se alcance situa- 
ción de equilíbrio entre los cristales y el 
líquido residual y que la etapa posterior 
de filtrado separe ambas fases por com¬ 
pleto, encontrar las composiciones y cau- 
dales de ambas corrientes cuando alimen¬ 
tamos 50 moles/h con un contenido de 
10% moles de m-cresol y enfriamos hasta 
5°C a 1.0 atm de presión. 

Los datos de equilíbrio se dan bajo for¬ 
ma de diagrama temperatura-concentracio- 
nes (Fig. 30.15). 

En dicho diagrama, las curvas marca¬ 
das “composiciones de la solución”, dan 
las temperaturas a las que coexisten una 
fase sólida y soluciones de las composi¬ 
ciones indicadas como fracciones molares 
de m-cresol. Los puntos marcados E L y E 2 
son los correspondientes a los eutécticos 
y delimitan valores mínimos de enfria¬ 
mien to. Por encima de esos valores siem- 
pre existirá una fase líquida; por debajo, 
el sistema se habrá solidificado por 
completo. Entre 0 y 0.40 de m-cresol, el 
sólido que se separa por enfriamien to será 
p-cresol. Entre 0.90 y 1.00 de m-cresol, el 
sólido que cristaliza es m-cresol. Entre 
esos valores de los eutécticos, 0.40 y 0.90, 
el sólido que cristaliza es un compuesto 
intermolecular formado por dos moléculas 
de m-cresol por cada molécula de p-cresol. 
Las distintas regiones que quedan delimi¬ 
tadas en el diagrama de fases, tienen in- 
dicaciones de las fases presentes y la 
composición que le corresponda a cada 
punto será el valor de m-cresol como si se 
hubiera mezclado a ambas fases. 

En nuestro problema, el sistema alimen¬ 
tado al equipo estaria identificado por el 
punto F (35°C, 10%*) y el enfriamiento 
hasta 5°C nos llevaría al punto E, que 
representa un sistema inestable que se 
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Fig. 30.15. Diagrama de fase m-cresol -p cresol. 1 atm. (Rendimiento de operaciones). 


desdoblaríã en dos fases, una represen¬ 
tada por el punto D, correspondiente a una 
solución de composición 0.38 en m-cresol 
y un sólido p-cresol puro, representado 
por el punto C. Por aplicación de la regia 
de la palanca: 


C masa p-cresol ED 4.2 

S masa solución CE 1.5 

*(Los valores 4.2 y 1.5 de los segmentos 
los leemos en la Fig. 30.15). 

Además, deberá ser 
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C + S = 50 moles/h 

Resolviendo el sistema de dos ecuaciones 
con dos incógnitas resultan 

S = 13.13 moles/h de composición 0.38 
en m-cresol 

C = 36.87 moles/h de p-cresol puro. 

Si acaso continuáramos con el enfria¬ 
miento, se seguiría desprendiendo p-cresol 
puro como cristales y quedaria una solu- 
ción cada vez más pobre en ese compuesto 
(más rica en m-cresol), hasta alcanzar el 
punto Ej, dei eutéctico. Un enfriamiento 
más allá dei valor correspondiente al eu¬ 
téctico daria por resultado la cristalización 
de toda la masa dei sistema como p-cresol 
mezclado con compuesto molecular (0.67). 

Partiendo de alimentaciones con riqueza 
en m-cresol comprendidas entre 0.90 y 
1.00, por enfriamiento obtendríamos m-cre¬ 
sol como cristales puros, no bien alcan- 
záramos la curva de eqiiilibrio y soluciones 
más pobres en m-cresol que la original. 
Como meta final de un enfriamiento con¬ 
tinuo, tendríamos ahora el eutéctico E*. 

Para alimentaciones con riqueza en m- 
cresol comprendidas entre 0.40 y 0.90, 
cuando al enfriar alcanzáramos la curva 
de equilíbrio se separarían cristales dei 
sólido molecular de composición 0.67, y 
quedaria una solución que de acuerdo a la 
ubicación de la alimentación inicial podría 
terminar en E 1 o bien en E 2 . 

Las alimentaciones con composición ini¬ 
cial correspondiente a un eutéctico, 0.40 o 
0.90 o bien al sólido intermolecular, 0.67, 
al cristalizar lo harán como si fueran sus- 
tancias puras, dando un sólido de igual 
composición que el líquido originário. 

Ejemplo 4 

Una solución acuosa contiene Na 2 CO a 
con una fracción en peso de 0.20 y 
Na 2 SO^ con una fracción en peso de 0.05 
a 25°C. Si se enfrían 1 000 kg de esta 
disolución hasta 17.5°C £qué cristales se 
separan y en qué canddad? 

Si se continuara con el enfriamiento 
hasta 10°C £cuál seria la composición de 
ios cristales y qué cantidad se formaria 
de ellos? Se dispone dei correspondiente 
diagrama de equilíbrio. 


Solución 

El diagrama triangular que corresponde 
a este sistema, Fig. 30.16, presenta cur¬ 
vas de solubüidad isotérmicas (trazo grue- 
so). Sobre cada lado se representa, como 
está indicado, porcentajes en peso de cada 
componen te . El vértice G corresponde a 
100% de agua. Los puntos Dy C, corre s- 
ponden respectivamente al decahidrato dei 
carbonato de sodio (Na^Og • 10 H a O con 
37.1 % de sal anhidra ) y al decahidrato 
dei sulfato de sodio, (Na^jSO* * 10 H^O 
con 44.1% de sal anhidra). La curva AB 
representa condiciones de saturación con 
ambos solutos, A la izquierda de esa curva, 
cada punto de las isotermas, corresponde 
a un sistema saturado en carbonato sódico 
y no saturado en sulfato sódico. Por en¬ 
friamiento de tales soluciones se obtendrán 
cristales de decahidrato dei carbonato pu¬ 
ros y una solución remanente, cuya com¬ 
posición corresponderá a un punto sobre 
la línea que une el sistema original con el 
punto D. Si el enfriamiento continuara 
hasta cortar la curva AB, a partir de allí 
se separarán cristales de ambos hidratos 
y la solución remanente se desplazará a 
lo largo de AB. 

Por el contrario, las isotermas, a la de- 
recha de AB son soluciones que por enfria¬ 
miento cristalizarán sulfato sódico deca- 
hidratado y las disoluciones residuales se 
hallarán en la prolongación de la línea 
que pasa por C y el punto representativo 
dei sistema original. 

Todo punto dentro de la zona DBH co¬ 
rresponde a un sistema formado por cris¬ 
tales de carbonato sódico decahidrato y 
solución saturada en dicha sal, pero no en 
sulfato sódico. Igualmente, todo sistema 
representado por un punto dentro de la 
zona delimitada por BCI contendrá crista¬ 
les de sulfato sódico decahidrato y una 
solución saturada en sulfato, pero no en 
carbonato. Los puntos encerrados dentro 
de la zona EDBCF corresponde a sistemas 
saturados en ambos decahidratos, con cris¬ 
tales de ambos y una disolución represen¬ 
tada por el punto B. 

Retirar de un sistema agua por evapo- 
ración, conducirá a un sistema final re¬ 
presentado por un punto sobre la línea 
que pasa por el punto original y el vértice 
G, dei agua pura. 
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% peso de Na 2 SO< 

Fig. 30.16. Diagrama triangular dei sistema Na.SCU IOH 2 O, Na^Oa • IOH 2 O y H 2 O (ejemplo 4). 


En nuestro caso, el sistema original 
está ubicado en el punto M, de acuerdo 
a las fracciones dadas. Al enfriar hasta 
17.5°C se separarán cristales de Na^Og ■ 
10 H 2 0, punto D, y quedará una solucián 
correspondiente al punto N, con los si- 
guientes valores de concentraciones: 


X Na 2 80 4 

X Na 2 C0 3 

x h 2 o = 


= 0.06 
= 0.15 
0.79 


Los pesos de ambas fases pueden obte- 
nerse a partir de un balance material o 
bien por aplicación de la regia de la 
palanca : 

Balances de matéria: 


1 000 X 0.2 = D X 37.1 + N X 0.15 
D + N = 1 000 


resolviendo el sistema de dos ecuaciones 

D = 227 kg 
N = 773 kg 

Regia de palanca: 

N DM 61 
D" = MN ~ 18 “ 

sien do 6 1 y 18 las lecturas de los segmen¬ 
tos DM y MN que hacemos en el dia¬ 
grama 

D + N = 1 000 

llegando al mismo resultado que antes. 

Si continuáramos enfriando Regaríamos 
al punto R y luego continuaríamos por la 
línea AB hasta alcanzar el punto S sobre 
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la isoterma de 10 °C, que nos da la com- 
posición de la solución final: 

*N r a 2 €0 3 “ 010 X Na 2 S0 4 " 0 04 

*h 2 o - 0 86 
Balance material: 

Na 2 C0 3 = 1 000 X 0.20 = D X 0.371 
+ 0.1 (1 000 - D - C) 

Na 2 S0 4 1 000 X 0.05 = C X 0.441 
+ 0.04 (1 000 - D - C) 

que resuelto nos da 

D = 392 kg, NajjCCX, * 10 H 2 0 
C = 64 kg, Na 2 S0 4 10 H a O 

Por aplicación de la regia de la palanca: 
leemos en el diagrama MT = 51 mm 
AÍS = 42 mm 

S MT 51 
T = Mf = 42 = 

y siendo 

S + T = 1000 

nos da 

S = 545 kg 
T = 455 kg 

siendo 

T la mezcla de los dos decahidratos 
S la solución remanente 

se cumplirá 

D TC 141 
C ~~ TO " 23 _ 

y siendo 

D + C = 455 

nos da resuelto: 

C = 63.8 kg 
D = 391.2 kg 

lo qúe prácticamente coincide con el re¬ 
sultado anterior. 

Se ve que una vez determinado el punto 
S (10°C sobre la curva AB) se une dicho 
punto con el representativo dei sistema 
original, M, y se prolonga dicha línea 
hasta cortar la que une C y D, correspon- 
dientes a los decahidratos que están cris¬ 
talizando juntos. Queda así determinado 


T y podemos hacer las lecturas de TC y 

m 

Ejemplo 5 

Una solución con 10% de sulfato sódico 
y 8% de carbonato sódico en peso, es 
privada por evaporación de agua a razón 
de 20 kg por cada 100 kg de solución y 
luego enfriada hasta 10°C. iCuántos ki- 
logramos de cristales se formarán y cuál 
será su composición, si la alimentación 
es de 5 000 kg de solución? 

Solución. En nuestro diagrama triangular 
el punto correspondiente al sistema ali¬ 
mentado al cristalizador es el Q. Por eva¬ 
poración obtendremos una solución más 
concentrada representada por un punto si¬ 
tuado en la prolongación dei segmento QG, 
digamos el punto P que debe cumplir con 
la relación: 



de donde 

--G 20 

PQ = QG — = 61.5— = 15.4 

P 80 

ya que G representa al agua evaporada 
P a la solución concentrada. 

QG es leído en el diagrama y de las 
operaciones resulta el valor de PQ que 
nos permite ubicar P en el triângulo. Por 
enfriamiento de P se cristalizará sulfato 
de sodio decahidrato y luego que alcan¬ 
cemos con la solución remanente la curva 
AB, nos moveremos a lo largo de ella 
hasta alcanzar la isoterma de 10°C, punto 
final dei enfriamiento. Coincide con el 
punto S, que representa así la solución 
final y la masa de cristales representada 
por el punto U , en donde la prolongación 
de SP corte a la recta DC de los hidratos. 
El valor dei segmento QG lo obtenemos 
por lectura directa en el diagrama trian¬ 
gular. Una vez efectuadas las operaciones 
y obtenido PQ = 15.4 mm podemos ubicar 
el punto P. Esta solución se somete a en¬ 
friamiento, con lo que separará sulfato de 
sodio hidratado hasta que la solución re¬ 
manente que se va desplazando a lo largo 
de la prolongación dei segmento PC al¬ 
cance la curva AB. A partir de ese mo- 
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mento, el enfriamiento provoca la cristali- 
zación de ambos hidratos y nos moveremos 
a lo largo de AB hasta alcanzar la isoterma 
de 10°C, punto final dei enfriamiento, lo 
que corresponde al punto S. Ese punto es 
la ubicación de la solución final, en tan¬ 
to la masa cristalina separada corresponde 
al punto t/, mezcla de ambos hidratos en 
la proporción que den los valores de los 
segmentos DU y UC según la regia de la 
palanca : 

?P 1/ 34 
~PU S 79 

de donde 

SP + PÜ _ U + S 80 113 

PÜ S S 79 

S = 55.9 kg 
U = 24.1 kg 

DU C 120 

ÜG D 44 

de donde 

DU UC C -f D 24.1 164 

ÜC D D~ 44 

D = 6.55 kg C = 17.55 kg 

Na 2 C0 3 .10 H 2 0 Na 2 S0 4 .10 H 2 0 

Estos cálculos han sido hechos para 100 kg 
de solución original; tratándose de 5 000 
kg de alimentación, los valores finales 
serán 

Na 2 C0 3 ■ 10 H 2 0 = 327.5 kg 

Na 2 S0 4 • 10 H 2 0 = 877.5 kg 

Masa total de 
cristales = 1 205 kg 

30.6. ENERGIA NECESARIA 

La cristalización es generalmente un pro- 
ceso exotérmico y por ello cuando se la 
realiza por enfriamiento se debe proceder 
a retirar el calor sensible y el desprendido 
durante la formación de los cristales. En 
tales casos, se recurre al uso de aire, agua 
o salmueras como médios refrigerantes. 


Cuando se utiliza evaporación de solvente 
para concentrar la solución como técnica de 
cristalización, si se trabaja al vacío, el mis- 
mo calor sensible puede proveer al proceso 
dc evaporación y si se opera a presiones 
normales, se deberá calentar el sistema ex¬ 
tern amente. 

El cálculo dei calor a aportar se realiza 
utilizando los diagramas entálpicos cuando 
se dispone de los mismos. En tales casos, 
basta hallar la diferencia de entalpías co- 
rrespondiente al estado inicial de la solución 
y el final, de mezcla de cristales y solu¬ 
ción remanente, ya que 

A H = Q por ser W = 0 

Si hubiera evaporación, se buscará en ta- 
blas el valor de entalpía que correspbnda al 
vapor y se lo sumará a las entalpías de los 
cristales y solución remanente para obtener 
el dato de entalpía dei sistema final. 

Cuando no se dispone de los diagramas 
entálpicos necesarios, se puede utilizar, con 
una aceptable aproximación, que el valor dei 
calor de disolución, obtenido de tablas cam¬ 
biado de signo, corresponde al calor de cris¬ 
talización (91). 

30.7. DISTRIBUCION DE TAMASOS 
DE LOS CRISTALES 

La distribución de tamanos en los cristales 
producto de un equipo de cristalización es 
una de las dificultades más importantes para 
el operador y uno de los aspectos menos 
conocidos. Intimamente relacionado a otros 
factores como ser pureza, hábito, estabilidad, 
clasificación, separación posterior de sólido 
y líquidos, etc., se la obtiene recurriendo a 
las técnicas habituales de granulometría por 
tamizado a través de alguna de las series 
usuales de tamices (Tyler). El disenador tra¬ 
ta de establecer de qué manera influyen sobre 
la distribución de tamanos, las distintas 
variables que intervienen en un proceso de 
cristalización en determinado equipo. 

Los datos obtenidos a través de una ope- 
ración de tamizado, se suelen presentar en 
la forma común de porcentaje en peso 
de cristales correspondientes a determinado 
tâmaho. Con tales datos se construyen los 
conocidos diagramas diferenciales o acumu- 
lativos que muestran las Figs. 30.17 y 30.18. 
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Fig. 30.17. Tamaíio de los cri st ales. Diagrama de 
distribución acumulada. Xx* = total acumulado de re- 
tenidos hasta cada tamiz (g/g); D = tamaíio medio 
de partícula. 

Otxo tipo de diagrama muy ilustrativo, es 
el que muestra la relación entre el número 
de partículas (población) y el tamano 
(Figs. 30.19 y 30.20). 

Para un ciistallzador continuo operando 
en determinadas condiciones, las que no 

0.50 r 
0.45 - 
0.40 - 
0.35- 
0,30 - 



m 



Fig. 30.19. Tamano de los cristales. Distribución 
de población diferencial; m = número de partícu¬ 
las de lo retenido en cada tamiz; D = tamano 
medio de partícula. 

siempre se consiguen en la práetiea, Bran- 
son y otros (9, 72, 87) han desarrollado una 
seiie de expresiones que, partiendo de la 


2?n 



Fig. 30.16. Tamano de los cristales. Diagrama de Fig. 30.20. Tamaíio de los* cristales. Distribución 

distribución diferencial. Xi = fracción en peso rete- de población acumulada n< = total acumulado de 

nido en cada tamiz. D = tamano medio de par- partículas retenidas en cada tamiz: D = tamafto 
tícula. medio de partícula. 
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distribución de población por tamano, per- 
miten conocer no sólo la distribución acumu¬ 
lada y diferencial, sino varias otras propie- 
dades pertinentes, como son: Tamano medio 
referido al peso, tamano medio referido a 
la población, tamano dominante, área espe¬ 
cífica, concentración de sólidos en la sus- 
pensión, etc. Se suponen las siguientes 
características en el cristalizador: 

— Estado estacionário. 

— Suspensión en todo momento perfecta- 
mente mezclada sin ningún tipo de se- 
gregación. 

— La suspensión que se retira es idêntica 
a la que queda en el cristalizador 

— No hay rupturas de cristales. 

— Alimentación líquida. 

— Es de aplicación la ley AL de creci- 
miento de cristales. 

Con los supuestos anteriores, resulta que la 
velocidad de nucleación, función sólo de 
la sobresaturación, es constante en todos 
los puntos dei equipo. Asimismo, es cons¬ 
tante e independiente dei tamano dei cristal 
y su ubicación, el crecimiento de los cristales. 

La distribución de tamanos es la misma 
en todos los puntos de la susítensión e 
idêntica a la que corresponde a la suspen¬ 
sión que se retira continuamente dei cris¬ 
talizador. 


De lo anterior se deduce que 
N = N 0 ■ exp( — L/g ■ e r ) 


[9] 


siendo: 


N. 


N = densidad de población (número de 
partículas por unidad de volumen 
de suspensión por unidad de inter- 

, , „ número 

valo de tamano)- 

pie 3 ■ micrón 

densidad de núcleos (número /pie 3 
micrón); (número/m 3 micrón), 

L = tamano dei cristal (micrones), 
g = velocidad de crecimiento lineal dei 
cristal ( micrones /minuto ); ( micro- 
nes/h), 

e r = tiempo de retención (h) = V/Q, 

V = volumen de la suspensión (pie 3 ); 

(m 3 ), 

Q = velocidad de la alimentación (pie 3 / 
h); (m 3 /h). 


NA 


10 * - 


, 10 * 


S ' 

N, 

z 


.§ 10 ’ 


Xi 
o 
a 

-d 
cd 

3 

w 

v 

0 io>. 


10 * 


Densidad de núcleos 



2 3 4 56789 1000 

Tamano partícula, L, micrones 


Fig. 30.21. Representación logarí tmi ca de densidad 
de núcleos ( N 0 ) que permite calcular velocidades 
de nucleación (105). 

En representación logarítmica, Fig. 
30.21, podemos leer valores de N 0 que per- 
mitan calcular velocidades de nucleación. 
También podemos obtener, a través de los 



Fi«. 30.22. I. Cristalizador con clasificación de 
producto; II. Cristalizador sin clasificación de pro- 
ducto. En abscisas, el tamano de partícula, L, se 
expresa en micrones (105). 
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Fig. 30.23. I. Cristalizador con retiro de finos. II. 
Cristalizador sin retiro de finos.. £n abscisas, el 
tamano de partícula. L, se expresa en micrones 
(105). 


valores de la pendiente, si conocemos el 
tiempo de retendón = e T = V/Q, valores 
para la velocidad de crecinüento lineal 
de los cristales, g. 

Las ecuaciones correspondientes a las 
curvas de representación acumulativa y 
diferencial, Figs. 30.22 y 30.23, pueden 
obtenersé a partir de la anterior introdu- 
ciendo el cubo de la dimensión dei cristal, 
factores de forma para el volumen y la 
densidad de la partícula. Asimismo, se de- 
ducen las siguientes relaciones de gran 
utilidad práctiea: 


Tamano medio de partícula respecto al 
peso 



N * U • dL 


N ■ La • dL 


4 gV 

- [ 10 ] 

Q 


Tamano medio de partícula respecto a la 
población 


J *oo 


dL g ■ V 


j ^oo 


[ 11 ] 


dL Q 


Tamano dominante (máximo en curva de 
Fig. 30.18) 


L d = 


SgV 


[ 12 ] 


Area superfície específica 



N * L 2 * dL = 2 b * N 0 (gV/Q) y 

[13] 


Concentración de sólidos en suspensión 


c t = a * p I N ' L s • dL 

= 6 -p-«-N 0 (flV/Q)* [14] 

Las ecuaciones anteriores no son de apli- 
cación, si el cristalizador opera con clasifi- 
cación de tamanos en el produeto, o sepa¬ 
rando los finos en exceso de determinados 
niveles. Para tales equipos, las curvas de 
distribución de población se modifican se- 
gún muestran las Figs. 30.24 y 30.25. 
En el primer caso, retirando produeto de 
cierto tamano y reciclando los finos, se 
llega a ima disminución en el tamano me¬ 
dio de los cristales contenidos en el equipo 
como se muestra en el diagrama de la 
Fig. 30.25. 

La separación de finos, por el contrario, 
lleva a elevar los valores médios de tamano 
de las partículas sólidas. 

Para operaciones conducidas en forma 
discontifíua, con siembra de cristales de 
tamano no uniforme, la expresión más 
utilizada para calcular y predecir la distri¬ 
bución de tamanos en el produeto final 





Fig. 30.24. I, con redro de finos. II, sin retiro de 
finos. 














Representación acumulada dei producto 
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Tamano partículas, L, miciones 

Flc. 30.25. I, con retiro de finos. II, sin retiro de 
finos. 


es la que resulta de aplicar la Ley de Mc 
Cabe, AL. Si los cristales son todos de la 
misma forma, la relación entre la mas a 
de un cristal y su volumen, es la misma 
para todos los tamanos. 

Si w p = masa dei cristal 

w 0 — masa dei germen cristalino 

será 

àw Q dw p 

~lJ = (L 0 + AL) 3 1151 

Integrando para todos los gérmenes sem- 
brados: 



donde: 

w p es la masa de cristales obtenidos 
por siembra de w 0 gramos de 
gérmenes, 

L 0 , w 0 — son las coordenadas de la curva 
acumulativa dei análisis por ta- 
mizado de los cristales utilizados 
como siembra. 

Ejemplo 6 

Partiendo de cristales de siembra de dis- 
tribución de tamanos conocida (Cuadro 
30.11) y sabiendo que los mismos crecerán, 


CUADRO 30.11. ANALISIS GRANULOME- 
TRICO DE LOS CRISTALES DE SIEMBRA 


Malla 

Diferencial 

Acumulativo 

-14 + 20 

0.020 

0.020 

— 20 + 28 

0.180 

0.200 

-28 + 35 

0.295 

0.495 

-35 + 48 

0.350 

0.845 

-48 + 65 

0.120 

0.965 

-65 

0.035 

1.000 


1.000 



en un determinado cristalizador, ^ razón 
de AL = 0.005 cm calcular los kilogra- 
mos de producto obtenidos por kilogramo 
de producto de siembra. Suponer que no 
hay nucleación. 

De bem os proceder a integrar la expre- 
sión [16] para obtener la cantidad de 
producto final y esa integral conviene efec- 
tuarla gráficamente. Para ello representa¬ 
mos en un sistema de ejes ortogonales 
AL \ a 

1 + -J-— J en función de w 0 y determi¬ 
namos el area comprendida entre la curva 
obtenida y el eje de las x entre los valores 
extremos 0 y 1.0 (Fig. 30.26, Cuadro 
30.III). 

De la integración gráfica resulta 
W p = 1.45 

Con lo que el rendimiento dei proceso por 
kilogramo de gérmenes sembrados es de 
1.45 kg. 


CUADRO 30.III 


W 0 

K 


0.020 

0.0833 

1.191 

0.200 

0.0589 

1.2773 

0.495 

0.0417 

1.4049 

0.845 

0.0295 

1.5975 

0.965 

0.0208 

1.9066 

1.000 

0.0147 

2.4061 
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Solución 

De acuerdo a los d atos, adjudicamos a 
las partículas cristalinas que integran cada 
fracción una dimensión media igual a la 
abertura dei tamiz que la retuvo. Debemos 
encontrar un valor para AL a fin de poder 
resolver el problema y ello se realiza por 
tanteo a menos que se disponga de datos 
de laboratorio. 

Se elige un valor y se calcula la inte¬ 
gral 


Ejemplo 7 

Se desea cristalizar 165 kg de un soluto 
a partir de una solución, por siembra de 
100 kg de cristales de distribución de ta- 
manos conocida, Cuadro 30.IV. Se quiere 
conocer cuál será la distribución de tama- 
nos que h a de result ar en el produc to 
suponiendo que no haya nucleacion y que 
la forma de los cristales se pueda asimilar 
a la de pequenas esferas. 


K 

w 0 

0.1168 

0.15 

0.0991 

0.19 

0.0833 

10.25 

0.0701 

13.52 

0.0589 

21.70 

0;0495 

19.62 


CUADRO 30.IV 


2W 0 

K 

0.15 

0.0417 

0.34 

0.0351 

10.59 

0.0295 

24.11 

0.0246 

45.81 

0.0208 

65.43 

0.0175 


W 
rw 0 

2 W 0 

15.80 

81.23 

8.34 

89.57 

5.80 

95.37 

2.95 

98.32 

l.>3 

99.45 

0.55 

100.00 
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CUADRO 30.V 


K 

(-Í) 

3 

K 

/ AL\3 

( 1 + t:) 

0.1168 

1.277 

0.0417 

1.9071 

0.0991 

1.335 

0.0351 

2.122 

0.0833 

1.405 

0.0295 

2.401 

0.0701 

1.493 

0.0246 

2.785 

0.0589 

1.602 

0.0208 

3.248 

0.0495 

1.737 

0.0175 

3.877 


r% ( 

AL \ 

3 

% 

(' 

i+ v) 

dw„ 

desechando el valor elegido si el obtenido 

para W 

no coincide con el deseado de 165 

kg por cada 100 kg de siembra. En nues- 

tro caso, 

, tomando 

como AL 

el valor de 


0.01 cm están bastante cerca de lo reque¬ 
rido. 

Utilizando entonces AL = 0.01 cm 
calculamos los valores de 



(Cuadro 30.V) y construimos la curva que 
nos permite la obtención de la curva inte¬ 
gral buscada (Fig. 30.27). 

De la curva integral obtenemos los va¬ 
lores que nos permiten construir el gráfico 
de W p en función de W 0 (Cuadro 30.VI). 

Con los datos de análisis por tamizado 
de los cristales de siembra construimos la 
curva de distribución acumulada de tama- 


CUADRO 30.VI 




100 

166 

90 

145 

80 

122 

70 

103 

60 

86 

50 

70 

40 

55 

30 

39.5 

20 

26 

10 

12 

5 

*6 


4 



* 


Fic. 30.27. 
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no para los mismos (curva I en la Fig. 
30.28). Tomamos ahora los valores de aber¬ 
turas de tamices de la serie Tyler, utili¬ 
zados para determinar el análisis de los 
cristales de siembra y asignamos esos valo¬ 
res de diâmetros a las partículas de pro- 
ducto. Deduciendo para cada v alor el 
incremento utilizado AL = 0.01 cm obte- 
nemos valores para L 0 . L = L 0 + 0.01. 

Con estos valores de L 0 , en el gráfico de 
W 0 = f (L 0 ), obtenemos los valores correc- 
pondiêntes de W 0 . Estos valores de W 0 nos 


permiten hallar los valores de W p en el grá¬ 
fico de la Fig. 30.29. Corregimos estos valores 
para expresarlos como porcentaje y obtene¬ 
mos así la distribución de tamanos acumu¬ 
lada para el producto de la operación. 
Haciendo las diferencias de términos conse¬ 
cutivos, tenemos los valores de distribución 
diferencial (Cuadro 30.VII). 

Con los valores así hallados construimos 
la curva de distribución acumulada para 
los cristales producto de la operación (curva 
II en el gráfico de la Fig. 30.28). 



Fig. 30.28. Distribución acumulada de tama&os. I. Cristales de siembra; II. Cristales dei producto. 


a 
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CUADRO 30.VII 


L 

L 0 — L — 001 


0.1168 

0.1068 

2.5 

0.0991 

0.0891 

8 

0.0833 

0.0733 

19.5 

0.0701 

0.0601 

42 

0.0589 

0.0489 

65.5 

0.0495 

0.0395 

82.5 

0.0417 

0.0317 

93 

0.0351 

0.0251 

97.5 

0.0295 

0.0195 

98.5 

0.0246 

0.0146 

99 

0.0208 

0.0108 

99.5 

0.0175 

0.0075 

100 




x pí 

3 

1.81 

1.81 

9.5 

5.72 

4.01 

24.5 

14.76 

9.04 

61.5 

37.05 

22.29 

94.5 

56.93 

19.88 

126.5 

76.20 

19.27 

149 

89.76 

13.56 

161 

96.98 

7.22 

163 

98.19 

1.21 

165 

99.39 

1.20 

165.5 

99.70 

0.31 

166 

100 

0.30 
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Fig. 30.29. Gráfico peso producto vs peso de la 
siembra. 

30.8. EQUIPOS DE CRISTALIZACIÓN 

Los equipos actualmente en uso para llevar 
a cabo esta operación cubren una extensa 
gama de disenos que van desde los antiquí- 
simos sistemas de cristalización en tanques 
o piletones abiertos, con enfriamiento por 
evaporación superficial hasta los más sofis¬ 
ticados con control dei enfriamiento, agita- 
ción, recirculación de aguas madres o de la 
suspensión, eliminación de finos, clasifica- 


f 

ción de tamanos de cristales, régimen con¬ 
tinuo, etc. 

Analizando los disenos y funcionamiento 
de tales equipos se ve que, a pesar de ima 
apelación a principios básicos de la teoria 
de la cristalización, en todos ellos predomina 
un fundamento empírico. 

Limitándonos al caso de cristalización a 
partir de soluciones y dejando de lado la 
clasificación en equipos de régimen continuo 
o discontinuo, o bien de equipos con o sin 
agitación por ser demasiado generales, va¬ 
mos a intentar distinguir entre los equipos 
según la operación seguida para crear la 
sobresaturación necesaria en la solución. 
Podemos senalar los siguientes grupos (24, 
30, 31, 32, 36, 37): 

I. Equipos con enfriamiento con muy poca 
o nada de evaporación. 

II. Equipos con evaporación, sin apreciable 
enfriamiento. 

III. Equipos con combinación de enfriamien¬ 
to y evaporación simultâneos. 

La primera categoríá se refiere a sistemas 
con una curva de solubilidades muy empi¬ 
nada, en los que se puede obtener un rendi- 
miento muy alto de cristales con un salto de 
temperatura no muy grande entre el licor 
de alimentación y la solución final. 

Por el contrario, en aquellos sistemas en 
que, por sus solubilidades, podemos esperar 
un bajo rendimiento de cristales por enfria¬ 
miento, se deberá recurrir a la evaporación 
PV a evitar una excesiva recirculación de 
líquidos. Estamos en los casos II y III. En 
los cristalizadores adiabáticos, alimentamos 
al equipo un licor concentrado caliente y 
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el enfriamiento se produce por vaporización 
súbita (flash). De aplicación a sistemas con 
curvas de solubilidades de pendientes modera¬ 
das estos equipos dan rendímientos cercanos 
a los dei tipo I. El licor caliente se introduce 
en el seno de una masa apreciable de suspen- 
sión para evitar un excesivo recalentamiento, 
y provoca una vaporización dei 5 al 10% dei 
solvente. 

En los cristalizadores evaporativos, tipo II, 
la sobresaturación se obtiene evaporando el 
solvente dei licor original y es la técnica ine- 
ludible cuando tenemos sistemas con curvas 
de solubilidades aplanadas. Su rendimiento 
es superior al obtenido en cualquiera de los 
otros esquemas, y puede ser llevada de ma- 
nera de conducir a un producto final casi 
seco. Como alimentación puede ingresar una 
solución fria diluida o precalentada hasta sa- 
turación. Generalmente el calor necesario 
para la evaporación es transmitido a la 
solución a través de superfícies metálicas 
(serpentines, camisas, etc.). 

En los cristalizadores adiabáticos, tipo III, 
alimentamos al equipo un licor concentrado 
caliente y el enfriamiento se produce por 
vaporización súbita (flash ) en una câmara 
al vacío. De aplicación a sistemas con cur¬ 
vas de solubilidades de pendiente moderada, 
estos equipos, por la vaporización adicional 
que producen (5 al 10% dei solvente) per¬ 
mite obtener rendimientos cercanos a los 
dei tipo I. Para evitar recalentamientos per- 
judiciales, el licor caliente 6e introduce en 
el seno de una masa apreciable de suspen- 
sión (56, 67, 68, 83, 84). 

A. Tanques Cristalizadores 

Equipo simple, tradicional en muchas in¬ 
dustrias, deja que soluciones calientes, pró¬ 
ximas a la saturación, se enfríen por con- 
vección natural en tanques o piletas abiertas. 
En los casos más rudimentarios, sin agita- 
ción, enfriamientos adicionales, controles o 
siembra de cristales, precisan vários dias 
para que la operación se complete. Precisan 
mucha mano de obra, en general, ocupan un 
espacio apreciable, dando un producto bas¬ 
tante contaminado y con apreciable inclusión 
de licor madre en los cristales. En tanques 
más recientes se han introducido mejoras 
como son, médios de agitación, enfriamientos 
adicionales de manera de poder controlar la 
velocidad de enfriamiento, pero aun en tales 

casos, el rendimiento es bajo. Los cristales 

* 


son en general grandes, ya que predomina el 
crecimiento sobre la nucleación y por su 
tendencia a decantar hacia el fondo dei 
recipiente, dan lugar a la formación de 
aglomerados con abundante inclusión de im¬ 
purezas. 

Por todo lo senalado, su utilización está 
limitada a la producción de cristales en 
cantidades reducidas o de limitada pureza 
en productos de bajo costo. 

Cristalizador Howard 

En este equipo, la solución saturada flu- 
ye hacia arriba a través de una câmara có¬ 
nica, enfriada con agua que circula por 
una câmara concêntrica a la anterior. Los 
cristales, suspendidos en la solución, cuan¬ 
do alcanzan el tamano correcto, se depositan 
en la parte inferior dei equipo y pueden 
ser retirados. El control dei tamano de lós 
cristales se consigue a través de la velocidad 
ascencional dei líquido, que es grande 
en la parte inferior, para poder mantener en 
suspensión a las partículas y que se reduce 
mucho en la parte superior, para evitar el 
arrastre de las mismas fuera dei equipo. 
Este aparato puede operarse en forma con¬ 
tinua (Fig. 30.30). 

Cristalizador a tubo con raspadores 

Este cristalizador consta, en esencia, de 
dos tubos concêntricos. Por el interno circula 
la solución concentrada que es enfriada por 
un refrigerante que pasa por el externo. Los 
cristales que puedan depositarse en las pa¬ 
redes los retiran rascadores montados sobre 
un eje en giro continuo, dei tipo helicoidal. 



Fig. 30.30. Cristalizador Howard. 1, salida solu¬ 
ción; 2, entrada agua refrigerante; 3, salida agua 
refrigerante; 4, entrada solución; 5, descarga 

cristales. 
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Fig. 30.31. Cristalizador a doble tubo con raspa¬ 
dores. 1, zona de cristalización; 2, tubo enfriador; 
3, raspadores. 

El régimen de trabajo es continuo y los 
fluidos circulan en contr acorriente (Fie 
30.31). 

Cristalizador tipo Swenson-Walker 


sistema, de manera de minimizar la posibi- 
lidad de nucleaciones indeseadas. El canal 
se cubre para evitar contaminación atmos¬ 
férica de gérmenes, y maiUener Ia vaporí- 
zaeíon superficial Io más baja posible. Se 
consigue a sí un régimen continuo de trabajo 
en condiciones prácticamente estacionarias, 
con muy bucnos rendimientos y un gran 
ahorro de espacio. 

La longitud dei equipo y> en consecuencia, 
la cantídad de tramos a conectar, se obtie- 
nen de un cálculo de la cantidad de calor a 
retirar para obtener la producción de se ada 
y de la superfície de intercâmbio disponible 
por tramo (Fig. 30.32). 


Consta de un canal, con fondo de sección 
semicircular, que actúa como superfície en- 
friadora a través de una camisa eon circu- 
lación de agua fria. Dentro dei canal va 
montado un agitador a espiral de paso largo, 
que gira con muy poca luz cerca de la pared,’ 
de modo de raspar todo el cristal que pueda 
depositarse. La solución concentrada es ali¬ 
mentada por un extremo y circula en contra- 
corriente con el liquido refrigerante, que Io 
hace por la camisa. A poco de recorrer el 
canal la solución, se sobresatura y comienza 
ta nudeación y crecimiento de los gérmenes. 
Li agitador mantiene los cristales en suspen- 
sion y provoca su avance bacia adelante. Se 
obtienen cristales individuales, con tamanos 
razonablemente uniformes y puros. El equipo 
se construye por tramos que se pueden co¬ 
nectar con faciiidad de acuerdo a las nece- 
cidades, y se busca mover con suavidad al 



Fig. 30.32. Cristalizador Swenson-Walker. 


B. Cristalizadores por Evaporación 

Como se ve en las Figs. 30.33 y 3Ô.34, la 
solución se calienta a través de una camisa, 
por medio de vapor condensante, mientras 
circula por el interior dei intercambiador de 
calor H. Al pie dei mismo, una bomba 
impulsa la solución hacia arriba, hasta ia 
camara de vaporización. Cuando Uega allí, 
la solución que por su presión está en con¬ 
diciones de líquido recalentado, se vaporiza 
subitamente (flash) alcanzando así una con- 



Fig 30,33, Cristalizador evaporador. 1 , condensa¬ 
dor; 2, camara de vaporización; 3, calefactor 4 

r^imTntación. * 5U8PenSÍân 
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Fig. 30.34. Cristalizador evaporador (91). 1» al con¬ 
densador; 2, intercambiador de calor; 3, salida dei 
producto; 4, bomba centrífuga; 5, entrada alhnen- 
tación; 6, câmara de vaporixación; 7, suspenrión 
de cristales; 8, difusor; 9, anillo de recirculacion, 

dición de sobresaturación. Los vapores dejan 
la câmara hacia el condensador o, en el 
caso de vários cuerpos conectados como 
efectos múltiples , hacia el cristalizador ve- 
cino. La solución concentrada cae por cl 
tubo B y pasa a través de un lecho de cris¬ 
tales en formación. Ese lecho está en con¬ 
diciones de fluidización y en él los cristales 
crecen en contacto con la solución sobre- 
saturada hasta alcanzar un tamano tal que 
los haga sedimentar en el fondo y ser reti¬ 
rados de allí. 

La solución remanente se recicla junta¬ 
mente con ima nueva porción de alimenta- 
ción en forma continua a través dei con- 
ducto F. 

C. Cristalizadores Adiabáticos al Vacío 

En estos equipos una solución saturada, 
caliente es introducida en una câmara que 
contiene solución tambien saturada y donde 


se ha conseguido un determinado vacío. No 

bien La alimentación caliente alcance la su¬ 
perfície libre dei líquido contenido entrara 
en vaporización súbita y se enfriará hasta 
la temperatura de ebtillición que corresponda 
al vacío existente. La solución se sobresa- 
turará de inmediato por dos motivos, pri- 
mero, por el enhiamiento que produce el 
necesario calor de vaporización y segundo, 
por la concentración que provoca la vapori¬ 
zación de parte dei solvente. Si bien se puede 
operar en forma discontinua, generalmente 
se los alimenta en régimen continuo. Ade- 
cuados médios de agitación, ya sea ( por 
medio de agitadores o de bombas impulsoras 
de líquidos, aseguran a través de una homo» 
geneización de concentraciones y temperatu¬ 
ras, una operación eficiente (Figs. 30.35 y 
30.36.) 



Fig. 30.35. Cristalizador al vacío con tanque pam 
suspensión abierta, a prestón atmosférica. 1, cánun 
de vaporización; 2, agua; 3, vapor; 4, condensada 
barométrico; 5, alimentación; 6, bomba; 7> susp®- 
sión cristales; 8, descarga; 9, descarga cristale*. 
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Fig. 30.36. Cristalixador al vacío con intercambia- 
dor de calor. 1, agua; 2, vapor; 3, condensador 
barométrico; 4, vapor; 5, condensado; 6, bomba; 
7, descarga; 8, suspensión cristales; 9, alimentación’; 

10 T câmara de vaporización. 

El auge de este tipo de equipos reside en 
«u simplicidad de diseno, sín partes movi* 
bles ni superficies calefactoras que den 
lugar a problemas de corrosión o incrusta- 
ciones. C on gr an des c apacid ad es pued en 
revestirse de materiales especiales como cau- 
chos endurecidos y áeido-resistentes, pero 
presenta ciertas limitaciones cuando se re- 
quieren temperaturas de refrigeración bajas 
o se debe operar con líquidos de elevados 
ascensos ebulloscópicos. En tales casos, la 
vaporización instantânea no es posible en 
condiciones de rendimiento aceptable. 

Una me jora se ha conseguido a través de 
una modificación en el diseho, mediante la 
inclusión de un conducto central, que opera 
como chimenea, con un. agitador en su in- 



Fig. 30.37. Cristalizador al vacío con agitador ver¬ 
tical (91). 1, al aparato de condensación y productor 
de vacío; 2, descarga; 3, alimentación. 

terior dei tipo propulsor, que genera una 
corriente ascendente de suspensión. Por fue- 
ra de dicho conducto, la suspensión circula 
de arriba hacia abajo, como se indica en la 
Fig. 30.37. La alimentación ingresa justo 



mentacián. 
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en ía zona de succión dei propulsor y recien 
se vaporiza al alcanzar la superfície libre 
superior dei licor. Se trabaja con niveles 
baios de sobres aturación y se compensa eso 
con una gran recirculación de la sdjución. 
El producto cristalino va siendo clasificado 
de modo de separar los núcleos en exceso y 
volver los finos a la zona de sobresaturacion 
hasta que alcancen el tamano correcto. Las 
partículas mayores son descargadas por la 
parte inferior, cuando pueden sedimentar 
en contra dei líquido ascendente en razón 
de su peso. Por la parte superior, la pared dei 
recipiente actúa como una pantalla deflec- 
tora provocando la caída de las partículas 
grandes y arrastrando los finos para su re¬ 
circulación. Se consigue así una clasificacion 
de los cristal es retirando sólo aquellos dei 
tamano deseado (Figs. 30.38, 30.39, 30.40). 


Ejemplo 8 

Se usará un cristalizador Swenson-Wal- 
ker para enfriar una solución de MgSO, 



Fig. 30.39. (91). Cristalizador al vacío con reforza- 

dor de presión o eyector de vapor. 1, vapor; 2, refor- 
zador eyector; 3, descarga; 4, alimentación. 



Fic. 30.40, Cristalizador 
forzada con bomba. 1» al 
y productor de vacío; % 
circulacion; 4, 


al vacío de cijculación 
aparato de condemacidd 
descarga; 3, bomba de 
alimentacióflu 



al 30% (peso de sal anhidra por 100 kg 
de solución) desde una temperatura ini¬ 
cial de 50“C hasta 10“C, con la finalidad 
de cristalizar el heptahidrato. Las solubi¬ 
lidades de la sal anhidra. en las condicio¬ 
nes de entrada y salida dei equipo son 
50.4 y 30.9 (kg de sal anhidra por 100 
kg de solvente). Considerando que el calor 
específico de la solución puede tomarse 
como constante e igual a 0.758 cal/g°C, 
que el calor de cristalización es de 26-5 
cal/g, en las mismas condiciones, y si se 
dispone de una salmuera que ingresa a 
la carcaza dei cristalizador a 5"C emer- 
giendo a 40°C, estimar la longitud de 
equipo necesaria para una producción 
de 1 000 kg de heptahidrato por hora. El 
fabricante dei equipo informa que puede 
tomarse como coeficiente total de trans- 
misión de calor para el mismo, un valor 
de 122 cal/m 2 ■ h ■ 'C, que cada tramo es 
construído en longitudes de 5 m y ofrece 
3 m* de superfície calefactora por cada 
metro de longitud útil. Estimar la pérdida 
por evaporación en un 2% dei solvente 
original. 
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Solución 

Aplicamos la ecuación ya vista para 
calcular la cantidad de solución a procesar 
por hora: 

100 W 0 - C(S 0 - AS) 

W = R ------ 

100 - C(R - 1) 

(véase Ec. [8], Pág. 1117) 

tomando F = corriente de alimentación 
= 100 kg, y siendo R = 246.5/120.4 = 
2.05; C = 30.9 kg; W 0 = 30 kg; S 0 = 70 
kg; AS = 1.4 kg nos da para W = 26.7 
hidrato por cada 100 kg de solución. Para 
obtener 1 000 kg de hidrato precisaremos 
entonces: 

1 000 X 100 

- = 3 745.3 kg solución 

26.7 


Calor necesario para enfriar la solución: 
3 745.3 X 0.758 X 40 = 113 558.0 cal. 
Calor necesario para cristalizar el hidrato: 
26.5 X 1 000 = 26 500.0 cal. 

Calor total a extraer dei equipo: 

113 558 + 26 500 
= 140 058.0 cal. 


La media logarítmica de diferencia de tem¬ 
peraturas en ambos extremos dei equipo es : 

(50 - 40) - (10 - 5) 

t --- 3 l°C 

50 — 40 

2.303 log- 

10 — 5 


La longitud dei equipo necesaria la obte- 
nemos con la expresión: 


Q 140 058.0 

L -- ^ -—- 

3 * U ■ t 3 X 122 X 3.1 


123.44 m 


Se usarán 25 tramos dispuestos en cuatro 
o cinco filas paralelas e interconectados 
(105). 


Ejemplo 9 

Un equipo de cristalización al vacío ope¬ 
rando en régimen continuo, es alimentado 
con una solución al 30% en peso de Mg 
S0 4 a la temperatura de 70°C, a razón 
de 30 000 kg/h. En el cristalizador se man- 
tiene una presión de 15 mm de Hg y se 
puede tomar un ascenso ebulloscópico en 
la solución de 5°C. Se quiere conocer. 


el rendimiento de la operación, la masa de 
vapor formada y las composiciones de las 
corrientes emergentes. 

Solución 

Si se dispone dei diagrama entálpico 
correspondiente, este problema puede ser 
resuelto por aplicación de la regia de la 
palanca en dicho diagrama. En efecto, 
basta considerar que el proceso que tiene 
lugar en el cristalizador es adiabático, para 
notar que los puntos representativos dei 
vapor formado, la alimentación original y 
la suspensión remanente deben estar ali- 
neados. Al mismo tiempo, la suspensión 
es un sistema que debe resolverse en dos 
fases en equilíbrio; una corresponde al 
heptahidrato de la sal y la otra a 1^ solu¬ 
ción saturada residual. Ambas fases, en el 
diagrama entalpías-concentraciones, van a 
estar representadas por dos puntos situa¬ 
dos en los extremos de la isoterma corres¬ 
pondiente a la temperatura que reina en 
el cristalizador. En el esquema de Fig. 
30.41 se ha representado la situación y 
se ve que el punto de corte de ambas 
líneas VF y SC es justamente el punto 
representativo de la suspensión, M. 

Conociendo la presión dei vapor y su 
temperatura de tablas de vapor obtenemos 
su entalpía. Con ese valor y con el dato de 



Fiç. 30.41. 
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Btu/lb 



Fig. 30.42. Diagrama entalpías/concentracióm. MgSOí — HsO (91). 
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concentración cero en sal, ubicamos el 
punto V. El punto correspondiente a la ali- 
mentación también se conoce (F). 

A 15 mm de Hg, la temperatura de ebu- 
llíción dei agua es de 17.5°C, que sumada 
al valor de ascenso ebulloscópico nos da 
como temperatura en la câmara dei cris- 
talizador 22.5°C. De tablas de vapor en¬ 
contramos que a esa temperatura y a una 
presión de 15 mm Hg, la entalpía dei vapor 
es de 

608 cal/kg 

Las coordenadas dei punto V, son entonces 

H = 608 cal/kg x = 0 

La entalpía de la alimentación, según 
surge dei diagrama entálpico, con una 
concentración de 0.3 y una temperatura 
de 70°C es 0. 

Las coordenadas dei punto F (Fig. 
30.42), son 

H = 0 cal/kg x = 0-30 

Trazamos la línea VF y buscamos su cruce 
con la isoterma de 22.5 °C en la zona co¬ 
rrespondiente al equilíbrio entre el hepta- 
hidrato cristalizado y la solución rema* 
nente. Ese punto tiene por coordenadas 
los valores 

H = —43.9 cal/kg x = 0.33 

Las coordenadas correspondientes a la 
masa de cristales finales y a la solución 
saturada remanente son: 

heptahidrato H = 85.5 cal/kg 
x = 0.488 

solución H = 25 cal/kg 
x = 0.275 

La masa de suspensión puede obtenerse 
a través dei siguiente cálculo: 

30 000 X 0.3 = M X 0.33 
M = 27.272 kg/h 

La masa de vapor formado será 

30 000 - 27 272 = 2 728 kg/h 

Las masas de cristales y solución final 
resultan de 

27 272 X 0.33 = C X 0.488 + S X 0.275 
27.272 = C + S 


resolviendo, nos queda 

S = 19 204 kg/h 
C = 8 068 kg/h 

A los mismos resultados hubiéramos lle- 
gado por lectura de segmentos y aplica- 
ción de la regia de la palanca 



C 31 S + C 44 

S = 27 272 X 0.29545 = 8 057 kg/h 

C = 19 215 kg/h 

30.9. POLIMORFISMO 

En la época en que Haüy, Hessel y otros 
establecieron las leyes que cimen^aron la 
Cristalografia, se penso que toda combinación 
química cristaliza de una sola manera. Ya 
entonces se conocía la contradicción que re- 
presentaban las dos formas dei carbonato 
de cálcio (calcita y aragonita). A poco, Mits- 
cherlich demostro, sin lugar a dudas, que el 
fosfato monosódico monohidratado podia 
cristalizar en dos formas diferentes, dando 
introducción así al concepto de Polimorfia. 
En la actualidad son numerosos los ejemplos 
conocidos de sustancias químicas, tanto inor¬ 
gânicas como orgânicas, que presentan poli¬ 
morfismo, o sea, sustancias que son capaces 
de presentarse al estado sólido bajo distintas 
formas cristalinas o amorfas. 

El fundamento íntimo de esta propiedad 
surge de la estructura reticular, con distintos 
tipos de redes posibles para una misma serie 
de relaciones en los rádios atómicos de los 
elementos constituyentes. Esas diversas es- 
tructuras, igualmente presumibles en las pro¬ 
ximidades dei punto de transformación, van 
a llevar a cristales de comportamiento tam¬ 
bién diverso. Serán distintos sus puntos de 
fusión, solubilidades, densidades, durezás. 
propiedades ópticas y eléctricas, presiones de 
vapor, etc., y como resultado directo de esa 
diversidad, mostrarán en sus aplicaciones 
farmacêuticas consecuencias farmacológicas 
diferentes. Se verán así afectadas propieda¬ 
des tan importantes como la absorción de los 
medicamentos por el organismo, estrecha- 
mentc ligada a la velocidad de disolución lo 
mismo que los niveles en sangre y la veloci- 
<dad de eliminación urinaria; la velocidad de 
hidrólisis en razón de su distinta reactividad 
química y biológica; e incluso, la estabili- 
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dad de las preparaciones galénicas o cosmé¬ 
ticas tan importantes desde el punto de vista 
de su aceptación comercial. Si por otra parte 
se tiene presente la exhaustiva investiga- 
ción de Kuhnert-Brandstatter (108), que 
muestra la siguiente frecuencia de polimor¬ 
fismo entre los productos estudiados: 
Esteroides (de punto de fusión inferior a 
210°C), 67% dei total estudiado, 

Sulfamidas, 40% dei total estudiado, 

Barbitúricos, 63% dei total estudiado, 

es fácil apreciar la importância que tiene la 
polimorfia y la necesidad de ahondar en sus 
causas para llegar a dominar las técnicas 
que permitan la formulación y preparación 
correctas y seguras tanto en Farmacia como 
en Cosmética. 

A. Transformaciones Enantiotrópicas 
y Monotrópicas 

Los compuestos que presentan polimorfia 
pueden existir en muchas formas cristalinas 
o amorfas y es así que se han reconocido 
cinco formas cristalinas para la progestero- 
na, dos cristalinas y ima amorfa para el 
palmitato de çloranfenicol, dos para la aspi¬ 
rina, una forma cristalina y una amorfa 
para la novobiocina, lo mismo que para el 
complejo insulina-zinc, y la literatura regis¬ 
tra casos de diez, once y más polimorfos de 
una misma sustancia (109, 111, 112, 113, 
114, 115, 116). 

Tales polimorfos, desde el punto de vista 
* de sus transformaciones recíprocas pueden 
clasificarse en dos categorias: 

lo.) Si el cristal de una especie, por cam¬ 
bio de temperatura o de presión pasa al de 
otra especie y esa transformación se invierte 
al restablecer las condiciones iniciales, se 
dice que la transformación es “enantiotrópi- 
ca o reversible”. 

Cristal I Cristal II 

2o.) .Si al pasar un cierto valor de tempe¬ 
ratura o antes también, pero a calentamiento 
prolongado, la especie I se transforma en la 
II y todos los intentos de provocar el proceso 
inverso fallan, a cualquier temperatura y 
presión, décimos que la transformación es 
monotrópica. La especie I se dice metaestable 
y la especie II, estable. Tal vez el ejemplo 
más conocido de una transformación de este 
tipo sea: diamante —* grafito, o sea Cristal 
I —> Cristal II. 


Para una misma sustancia, ciertas trans¬ 
formaciones son dei tipo reversible y otras 
monotrópicas. Por otra parte, se conocen 
casos de transformaciones que clasificadas 
en un principio como monotrópicas, some- 
tidas a rigurosa investigación mostraron ser 
enantiotrópicas (106, 107). 

Por lo anterior y considerando que para 
muchos sistemas las temperaturas de transi- 
ción no son determinables fácilmente, se 
aconseja manejar con cuidado las denomi- 
naciones de enantiotropía y monotropía. 

B. Diagrama de Fases 

La distinción senalada en el parágrafo an¬ 
terior, se comprende mejor con referencia al 
diagrama de fases y a fin de facilitar tal 
entendimiento veremos brevemente dichos 
diagramas para el caso de dos polimorfos 
(Fig. 30.43 y 30.44). Con las denomínacio- 
nes 1-v y ll-v designamos a las líneas de 
sublimación o de presión de vapor de los dos 
polimorfos. Para cada temperatura, aquel 
cristal que presente la menor presión de va¬ 
por será la forma presente, en razón de su 
mayor estabilidad. Se ha senalado con trazos 
punteados las porciones de ambas curvas 
sin existência real (salvo fenómenos de so- 
breenfriamiento o sobrecalentamiento). Hay 
una sola curva de equilíbrio líquido-vapor 
(1, ^), (puntos de ebullición), ya que ambos 
polimorfos al fundir y destruir la estructura 



Fig. 30.43. Sistemas enantiotrópicos. 
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Fig. 30.44. Sistemas xnonotrópicos. 


cristalina, dan la misma fase líquida (la fase 
vapor también es la misma). 

Cada polimorfo presentará su propia curva 
de puntos de fusión (equilíbrio líquido-sólido 
I -l, Il-i) y ahora la curva observable real¬ 
mente (curva llena) será la dei compuesto 
que a cada presión tenga la temperatura de 
fusión mayor. Por último tenemos la curva 
que marca los puntos de transformación de 
la especie I en la II (I-II). 

Comparando los diagramas para ambos 
tipos de sistemas vemos que la alternativa 



Fig. 30.45. Diagrama de composicianes para 1-3-5- 
trinitro benceno (A) y fenantreno (B) mostrando 
el polimorfismo dei compuesto de adición (117). 


puede plantearse en términos de la línea de 
equilíbrio líquido-vapor (Í-x0> según que la 
misma corte las dos curvas de vapor-sólido 
(I-r» y II-iO por encima o por debajo de su 
intersección mutua, (punto F), o sea, siste¬ 
mas enantiotrópicos solamente cu ando el 
punto de transición (punto T) esté por debajo 
dei punto de fusión (punto F). 

El punto T se obtendrá en todos los casos 
como punto de cruce de las curvas de pre¬ 
sión de vapor de ambas formas (I-i> y II-v). 

Resumiendo, la forma estable tendrá pun¬ 
tos de fusión más altos, menor presión de 
vapor, menor solubilidad y generalmente ma¬ 
yor densidad, a cada temperatura (117). 

Los diagramas de t-p se construyen también 
para sistemas de más de dos componentes y 
dejando de lado la mayor complejidad, ^xresen- 
tan el mismo aspecto que los vistos. También 
se pueden presentar diagramas de tempera- 
tura-concentraciones para las fases estables 
y metaestables, con formación o no de eutéc- 
ticos y compuestos de adición molecular (Fig. 
30.45). 

C. Métodos Utilizados para 
Estudiar Polimorfismo 

Diversas técnicas fisicoquímicas permiten 
poner en evidencia la existência de polimor¬ 
fismo, identificando las distintas fases pre¬ 
sentes en un sistema, posibilitando la deter- 
minación de sus propiedades y de stís 
concentraciones en preparados naturales o 
de laboratorio y estudiando el curso de las 
evoluciones de modo de poder predecir la 
mejor manera de llevar a cabo diversas ope- 
raciones tecnológicas (115, 119). 

Cristalografia óptica: El uso dei micros- 
copio es tal vez la herramienta preferida 
para el estúdio dei polimorfismo. Con luz 
ordinaria o polarizada (118) mediante el 
microscopio común o electrónico, con agre¬ 
gado de platinas con posibilidad de calenta- 
miento o enfriamiento gradual (113, 114) 
un observador experimentado no sólo puede 
indicar si está en presencia o no de polimor¬ 
fismo, sino que puede llegar a determinar 
los intervalos de estabilidad de las distintas 
formas, las temperaturas de fusión y de 
transición, velocidades de los câmbios de es- 
tructura, sen alando los médios de obtener 
tin polimorfo determinado. 

Las mediciones consisten en determina- 
ciones de índices de refracción, comproba- 


















ción éc la existência de anisotropía o de 
isotropía (velocidad de transmisión de la luz 
distinta o la misma en todas direcciones) 
(119, 120) y lecturas de temperatura. 

Difracción de los rayos X: La estructura 
dei reticulado cristalino va a determinar dis¬ 
tintos esquemas en los espectros obtenidos 
por difracción de rayos X en polvos crista¬ 
linos. De la intensidad dei efecto se puede 
deducir la proporción de distintos polimorfos 
en una muestra extremadamente pequena, 
con la posibilidad de recuperar la muestra 
ya que el método es no destructivo (120. 
121, 122, 123). 

Espectrofotometría infrarrojai Aplicable 
solo a muestras sólidas (fundidos o en solu- 
ción todos los polimorfos darían el mismo 
espectro) permite determinaciones de tipo 
cuali y cuantitativas (121, 123, 124). 

Análisis térmico diferencial : Sometiendo 
muestras a calentamientos graduales se pue- 
den medir las cantidades de calor involucra- 
das en distintos câmbios de estructura 
(câmbios de fase, transición de un polimorfo 
a otro, procesos de hidratación o deshidra- 
tación, inversiones de estructura cristalina) 
aportando datos valiosos para la compren- 
sión dei proceso en estúdio (110). 

Dilatometría: Midiendo los câmbios de vo- 
lumen producidos por efectos térmicos se 
pueden trazar curvas de volúmenes especí¬ 
ficos en función de la temperatura y dichas 
curvas presentarán puntos de inflexión ca¬ 
racterísticos de una transición de un poli¬ 
morfo a otro (125). 

Determinaciones de solubilidades y de ve¬ 
locidades de disolución : Sometiendo mues¬ 
tras a la accióo de solventes y determinada 
la cantidad incorporada a la solución a inter¬ 
valos de tiempo determinados o bien obser¬ 
vando bajo el microscopio la velocidad de 
traslación de la interfase sólido-líquido, se 
puede determinar la velocidad de disolución 
para polimorfos puros o para mezclas de los 
mismos. 

Otros procedimientos : Se conocen otros 
procedimientos más sofisticados que encuen- 
tran limitada aplicación, entre los que se 
pueden mencionar: anisotropía magnética, 
resonancia magnética de protones, resonan- 
cia magnética en núcleos, etc., y los detalles 
pueden consultarse en las siguientes refe¬ 
rencias: 126, 127, 128, 129. 


D. Métodos de Obtención de Polimorfos 

Para los sistemas dei tipo enantiotrópico, 
la obtención de las formas metaestables su- 
pone colocar cristales de la sustancia bajo 
condiciones de presión y temperatura que 
correspondan al intervalo de estabilidad de 
la forma deseada. La velocidad de la tran¬ 
sición se puede acelerar agregando una pe¬ 
quena cantidad de solvente y mejor aún 
sembrando pequenos cristales de la forma 
buscada. 

El método anterior no se puede aplicar a 
sistemas dei tipo monotrópico. Los procedi¬ 
mientos desarrollados para estos casos su- 
ponen velocidades de transición muy rápidas 
y muestras muy pequenas, de modo de con¬ 
seguir impedir el establecimiento de condi¬ 
ciones de equilibrio termodinâmico, que 
llevarían irremediablemente a las formas 
estables. La conservación de las formas me¬ 
taestables es un problema bastante complejo 
y la variación de supervivencia de los cris¬ 
tales obtenidos es muy grande. Los casos 
extremos corre sponden a sustancias con vi¬ 
das en forma metaestable de fracciones de 
segundo y a su stancias cuya durac ión 
se cuenta en términos de edades geológicas 
como^son los casos dei diamante, aragonita y 
otros (130). 

E. Aplicaciones dei Polimorfismo en 
la Industria Farmacêutica 

Considerando que muy probablemente una 
gran cantidad de drogas de uso medicinal 
se puedan presentar como diferentes poli¬ 
morfos y que, según se a el que consideremos, 
las consecuencias de su aplicación puedan 
ser distintas, corresponde dedicar al tema 
especial atención, más de la que está mere- 
ciendo hasta el presente. Si al preparar las 
formulaciones se incluyen formas metaes¬ 
tables de ciertos compuestos, es posible que 
al someterlos a operaciones como, molienda, 
calentamiento, disolución, etc., se promueva 
en el momento o con posterioridad, procesos 
de transición a formas más estables. Ese 
pasaje de una especie a otra, lleva implícito 
modificaciones en la solubilidad, por ejem- 
plo, que se traducirán en formación de pre¬ 
cipitados en el seno de soluciones originaria- 
mente límpidas con la aparición de turbidez 
y sedimentos. En suspensiones pueden pro- 
ducirse crecimiento de cristales a tamanos 
no deseables y pérdida de homogeneidad con 
imposibilidad de recuperaria. Las cremas 
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pueden tomar un aspecto no apto y llevar 
a una desigual distribución de ciertos prin¬ 
cípios. En supositorios también pueden pre- 
sentarse complicaciones por el uso de bases 
no convenientes, ya que la correcta utiliza- 
ción de esta forma farmacêutica en ciertos 
casos está directamente ligada a su punto 
de fusión. Alteraciones en los valores de di- 
cho punto de fusión por pasaje de una forma 
a otra puede llevar a supositorios que se 
“ablanden”, impidiendo su utilización o que, 
por el contrario, no se fundan en forma 
adecuada, luego de introducidos. En todo 
caso, el producto es defectuoso. 

Es entonces necesario elegir de manera 
correcta la forma más conveniente para cada 
formulación, estudiando rigurosamente el tra- 
tamiento a que se la someterá para evitar 
problemas dei tipo senalado y, de ser im- 
prescindible recurrir a formas metaestables, 
asegurarse por el agregado de estabilizadores 
adecuados que se impedirán los câmbios no 
convenientes. 

Nomenclatura de este Capítulo 
a — longitud axial 

A = área superficial cara dei cristal 
b = longitud axial 

c = longitud axial; concentración de 
solución 

c i = concentración de solución en la 
interfase (sobre la cara dei cris¬ 
tal) 

c 8 — concentración de solución satu¬ 
rada 

D c = diâmetro crítico dei núcleo 
f = comente de alimentación, para 
procesos discontinuos expresado 
en kilogramos o en moles para 
procesos contínuos expresado co¬ 
mo kg/h o moles/h 
g = aceleración de la gravedad; velo- 
cidad de crecimiento lineal de 
cristales 

G = energia libre 
H = entalpía 

k = constante de Boltzman 
K = constante para el proceso de fi- 
jación de partícula elemental en 
la cara dei cristal 

K v = constante dei proceso de nuclea- 
ción 

L = longitud dei equipo; longitud ca¬ 
racterística dei cristal 
L d = longitud dominante 


L m = longitud media respecto al peso 
L 0 = longitud inicial dei cristal 
L p — longitud final dei cristal 
n = exponente; número de iones por 
molécula de soluto 
N = número de núcleos 
N a = número de Avogadro 
N = densidad de población 
N 0 — densidad de núcleos 
p = presión de vapor dei líquido 
p r = presión de vapor de gota de ra¬ 
dio T 

p s = presión de vapor en superfície 
plana; presión de vapor de la 
solución saturada 
Q = calor; caudal de alimentación 
r = radio de núcleo 
r c — radio crítico de núcleo 
R = constante de los gases* rejación 
de pesos moleculares de sal anhi- 
dra e hidratada 

S = masa de solución; relación de so- 
bresaturación 

S 0 = masa de solución inicial 
T = temperatura 

U = coeficiente total de transferencia 
de calor 

V = volumen de suspensión 
V m = volumen molar medio 
W = trabajo de formación de núcleos; 

masa de cristales 
W 0 = masa de cristales inicial 
W p = masa de cristales final 
a r j3 } y, s = ângulos característicos de estruc- 
tura cristalina 
8 = espesor 

e = tiempo de retención 
v = frecuencia de choques entre par¬ 
tículas 

ir = número Pi 
p = densidad 
p L = densidad de líquido 
p r = densidad de vapor 
ü ~ tensión superficial; energia su¬ 
perficial 
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Capítulo 


Molienda y Tamizado 


AURÉLIO R. HERNANDEZ 


31.1. INTRODUCCION 

En la industria farmacêutica es cada vez 
más común la necesidad de proceder a una 
disminución dei tamano en productos sóli¬ 
dos, lo que generalmente se realiza por apli- 
cación de fuerzas mecânicas, en equipos 
denominados de trituración o molienda. 

Aquella necesidad puede estar basada en 
alguna de las siguientes razones: 

— Aumento de la superfície dei sólido, 
con vistas a facilitar determinados pro- 
cesos, en razón de la mayor área de 
intercâmbio (secado, extracción con sol¬ 
ventes, reacciones químicas, etc). 

— Modificar u obtener determinadas pro- 
piedades que dependen dei tamano de 
la partícula (poder cubriente, color). 

— Facilitar el posterior mezclado, ya sea 
de polvos (formulaciones para compri¬ 
mir), o polvos y líquidos (suspen- 
siones). La disminución de tamano su- 
pone mejorar la posibilidad de disper- 
sión dei sólido, disminuyendo su veloci- 
dad de sedimentación. 

— Dar a determinados productos su forma 
final, uniforme, de más fácil empaque 
y transporte y de mejor presentación 
comercial. 

La distinción entre trituración y molienda, 
dos términos que se confunden y usan in¬ 


distintamente, reside en el tamano de la 
alimentación que ingresa al equipo. Se habla 
de trituración, reducción grosera de tamano, 
cuando se parte de una alimentación cuya 
dimensión característica excede de 5 cm, 
llegándose a casos extremos con valores de 
120 a 150 cm, para minerales elaborados 
de modo directo en la boca de minas o 
c anteras. 

La molienda ya toma materiales con di¬ 
mensiones menores y será media, fina o ul- 
trafina a medida que decrecen dichos va¬ 
lores. 

En la industria farmacêutica es muy di¬ 
fícil encontrarse con un problema de tri¬ 
turación y lo normal es tener que encarar 
casos de molienda fina y ultrafina. 

La reducción de tamano que puede efec- 
tuar un equipo determinado es limitada, por 
lo que, si aquella reducción es grande, suele 
ser necesario utilizar varias máquinas ope¬ 
rando en etapas sucesivas, de modo que el 
producto de una constituya la alimentación 
de la siguiente. 

Por lo general se busca no sólo disminuir 
el tamano de las partículas dei sólido, sino 
obtener un producto que esté contenido den¬ 
tro de una gama estrecha de tamanos. Ello 
obliga á utilizar tamizados y clasificación 
intermedia con reciclo de las fracciones ma- 
yores a la exigida, y valores mínimos para 
los excesivamente finos. 
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31.2. MECANISMO DE LA 
REDUCCION DE TAMANOS 

Esta operación es una de las más difícües 
de analizar. Basta considerar que, general¬ 
mente, el material que ingresa al equipo es 
un producto granular que suele abarcar todá 
una escala de dimensiones y, en consecuen- 
cia, sus propiedades y composicióh pueden 
variar de partícula a partícula, sobre todo 
si se trata de productos naturalès. 

El pasaje dei sólido a través dei equipo 
va a depender de la geometria de éste, de 
su modo de acción (impacto, compresión, 
corte, abrasión) *y de las características de 
flujo dei material. Ya en la zona de molien- 
da, las fuerzas aplicadas van a actuar sobre 
la masa total dei sólido allí contenido y no 
sobre las partículas individuales, por lo que 
se hace difícil si no imposible, poder precisar 
la dirección y magnitud de las fuerzas apli¬ 
cadas en cada punto. Por otra parte, en dicha 
zona, el número de partículas varia conti¬ 
nuamente, no sólo por el proceso dè ruptura 
dei material, sino también por los mecanis¬ 
mos de clasificación de tamanos que el 
equipo posee (rejillas, corrientes de aire). 
Esto contribuye a complicar la situación 
de tal manera que el progreso en la com- 
prensión de esta operación ha sido muy lento 
y queda mucho aún por aclarar. 

Los trabajos de Héywood y Piret (í) han 
mostrado que a pesar de la comiÚéjidad de 
la reducción de tamano, se puedé asegurar 


que la energia necesaria para el mismo de¬ 
penderá de la estructura interna dei material 
y el mecanismo parece proceder a través de 
la siguiente secuencia: primero se crean 
riuevas y pequenas fracturas que se agregan 
á las ya presentes en el material; todas ellas 
se van extendiendo y ramificando según 
disenos propios de cada material y por 
último, cuando la concentración de energia 
sobrepasa cierto valor mínimo, se produce 
la ruptura de la partícula. No sólo es im¬ 
portante la fuerza aplicada sino la velocidad 
de aplicación. Así, una fuerza pequena podrá 
provocar fractura dei material si se la man- 
tiene un tiempo suficientemente largo. La 
experiencia muestra que altas velocidades 
de aplicación resultan en bajos aprovecha- 
mientos de la energia y gran proporción de 
finos en el producto de lã operación. 

31.3. UTILIZACION DE LA ENERGIA 
APLICADA—EFICIÊNCIA DE 
MOLIENDA 

Como resultado de la fractura producida, 
se crean nuevas superfícies, lo que supone 
un aumento en el valor de la energia super¬ 
ficial. Esto es particularmente notable para 
las partículas menores; así, por ejemplo, si 
una partícula de 1 cm de dimensión carac¬ 
terística es dividida en partículas menores, 
de 1 micróh cada una (reducción 10 4 ), su 
energia superficial se incrementará en la 
proporción de 50 millones a uno (5 X 10 7 ). 



Fig. 31.1. Gráfico de energia entregada y superfície formada por desintegración de 1 g de magnetita 

por impacto. 
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Owens, Kwong, Gross y otros (2, 3, 4, 5, 
6) han encontrado en una serie de expe¬ 
riências que, efectivamente, el aumento de 
superfície en el sólido es proporcional a 
la energia aplicada, pero, la eficiência de la 
operación va a depender mucho dei tipo de 
equipo utilizado, o sea, de la forma y velo- 
cidad a que se entregue la energia al sólido. 

La mayor parte de esa energia no es utili¬ 
zada en aumentar superfícies en el sólido, 
sino que aparece como ruido, calor, vibración 
y pérdidas por fricción. 

Definiendo una eficiência de molienda co¬ 
mo el cociente entre el aumento de energia 
superficial como resultado de la molienda y 
la energia recibida por el material, los 
valores calculados en tales experiencias osci- 
lan entre un 0.1 a un 2%, lo que da idea 
clara de la pobre utilización de la energia 
consumida (2, 7, 8). 


31.4, CÁLCULOS DE ENERGIA 
NECESARIA 

En toda operación de molienda, el costo 
de la energia entregada es el item mayor en 
el costo total, por lo cual su estimación es de 
primordial importância. No existe consenso 
general en una expresión que permita obtener 
ese valor de energia con seguridad para to¬ 
dos los casos posibles, a pesar de conocerse 
dos leyes desde fines dei siglo pasado con tal 
pretensión. Más recientemente Bond y co¬ 
laboradores (9, 10,11) han presentado una 
tercera expresión, que pareciera suponer al- 
gún progreso sobre las anteriores, según 
puede verse en la Fig. 31.2, ya que la corre- 
lación senalada cubre con aceptable aproxi- 
macion una amplia gama de equipos y con¬ 
diciones operativas. 
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Todas esas expresiones pueden deducirse 
partíendo dei mismo principio básico, a 
saber: la energia necesaria para efectuar 
una cierta reducción de tamano en una 
partícula sólida es función exponencial 
dei tamano inicial: 

dE 

- = _K-d” [1] 

dd 

Para n = — 2 de la anterior, por integra- 
ción, resulta: 



Ley de Rittinger (12), 

siendo K R , contantes de Rittinger, valor 
experimental característico de cada sus¬ 
tância dj y d i diâmetros final e inicial 
medio dei sólido. 

La ley de Rittinger puede expresarse 
como “la energia necesaria para efectuar 
una cierta reducción de tamano es propor- 
cion al al incremento de superfície” ( la 
superfície por unidad de mas a es pro¬ 
porcional a 1/D). 

Para n = — 1 también por integración de 
(1) obtenemos: 

E-K,-lnÍi [3] 

d f 

Ley de Kick (13), 

siendo K k , constante de Kick, valor expe¬ 
rimental característico de càda sustancia. 
O sea, “la energia requerida para una 
cierta reducción de tamano es proporcional 
a la relación de reducción”. 

De acuerdo a la Ley de Kick, igual 
consumo de potência tendremos para pa- 
sar dei tamano 8 mm a 4 mm que de 
4 mm a 2 mm. 

Ambas leyes aplicadas al mismo caso 
conducen a valores discordantes. La Ley 
de Rittinger aparece como más satisfac- 
toria en molienda fina, donde ei incre¬ 
mento de superfície es importante. Por 
el contrario, la expresión de Kick se aplica 
con mejores resultados a la molienda 
grosera. 

Recientemente (11) Bond y colaborado¬ 
res han presentado una solución interme¬ 
dia, a la que llegaríamos tomando 


r 1 1 

|V*| 

r 11 

E = 2K„ — 
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L^J 

1 1 

L * 1/2 J 

„ r ioo i 

l 1/2 l 

r, 1 1 
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Ley de Bond, 

siendo q = d i /dj f relación de reducción; 
£. = trabajo índice; = constante de 
Bond = 5 E*. 

E i , trabaj o índice, se define como el 
trabajo necesario para reducir el tamano 
de la partícula desde un tamano infinito 
hasta el valor de 100 micrones (q = oo)* 
Valores de E t para diversos materiales 
pueden obtenerse de los trabajos de Bond 
y algunos se indican en el Cuadro 32.11. 

31.5. DISTRIBUCION DE TAMASOS 
EN EL PRODUCTO DE LA MOLIENDA 

El producto resultante de una molienda 
no es uniforme en tamano, por el contrario, 
presenta una distribución amplia que de¬ 
pende de la mayor o menor homogeneidad 
de la alimentación y dei tipo de equipo 
utilizado. 

Es evidente la conveniência de encontrar 
una manera práctica y útil de medir y re¬ 
presentar dicha distribución de tamanos. 

Las técnicas en uso para tal fín utilizan 
el tamizado para las partículas mayores y 
el distinto comportamiento en la sedimen- 
tación para las más finas. Existen, asimismo, 
otros métodos, como ser, medidas de porosi¬ 
dades de lechos estáticos, absorción de luz 
por suspensiones, adsorción de gases en las 
superfícies sólidas, velocidad de disolución 
en determinados solventes, observación di¬ 
recta al microscopio, etc., que dan valores 
más seguros cuando se aplican a las frac- 
ciones más finas, pero que presentan el in¬ 
conveniente de ser de tediosa aplicación y 
requerir aparatos especiales (14). 

Con los datos obtenidos en el análisis gra- 
nulométrico dei producto de ima molienda, 
se suelen construir gráficos de distinto dpo 
que pretenden visualizar adecuadamente la 
correspondiente distribución de tamano (15). 

Los gráficos de tipo “acumulativo” repre- 
sentan en escalas uniformes èl porcentaje 
acumulado de material versus la dimensión 
o diâmetro medio asignado a las partículas. 
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Fio. 31.3. Análisis granulométrico. Molienda fina de piedra caliza con nxolino a martallos, 1 000 rpm 
(72). A, curva acumulativa; B, curva no acumulativa. 


A partir de estos diagramas, por diferen- 
ciación gráfica, se pueden obtener lo 3 diagra¬ 
mas "no acumulativos” o diferenciales, en 
donde aparece el porcentaje de material ma- 
yor (retenido) o menor (que pasó) que 
determinado tamano, versus la dimensión 
media asignada a dicha fracción (72) (Fig. 
31.3). 

Estos diagramas presentan formas carac¬ 
terísticas para los productos de determinados 
equipos, como es de esperar en razón de su 
distinta acción. Así, en aquellos equipos que 
realizan una clasiflcación de tamanos (piso 
cribado, abertura entre rodillos o mandíbu¬ 
las, corrientes de aire) aparece un segundo 
máximo y la curva obtenida es en realidad 



0 12 3 4 

Tamano en pulgadas i 


la suma de dos, como se senala con la línea 
punteada en el ejemplo de un molino a man¬ 
díbulas (Fig. 32.4). La parte de los finos 
muestra una distribución de tipo hiperbólico, 
indicando que ellos pasaron a través dei 
equipo sin haber sido clasificados, en tanto 
la fracción de los gruesos sufrió un proceso 
discriminatório que lleva a una curva de tipo 
gaussiano con evidente preponderância de 
cierto intervalo (pico) y disminución hacia 
ambos extremos. Esta curva es típica de los 
equipos a mandíbulas, conos giratórios y 
molinos a discos (Fig. 32.5). 

Tanto los gráficos acumulativos como los 
diferenciales pueden ser presentados en es¬ 
calas semilogarítmicas. 



o 1 2 3 4 

Tamano en pulgadas B 


Fig. 31.4. Análisis granulométrico. Molienda de piedra caliza en molino a mandíbulas (72). A. curví: 

acumulativa; B, curva no acumulativa. 
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Fio. 31.5. Representación dei análisis granuloznétricô en escala logarítmica (72). A, molienda con molino 
a martillos; B. con molino a mandíbulas. Curva a, acumulativa; curva b, no acumulativa. 


Los trazos correspondientes a casi el 80% 
dei material, en ambas curvas, son rectas 
con ecuaciones dei tipo 

w% = A • D n + C curva a 

t 

w = K * D 91 curva b 

t 

Siendo A y n constantes independientes dei 
juego de tamices utilizados. 

K = A(r n — 1), constante que depende 
dei juego de tamices utilizado; 
r = característica de la serie de tamices 
utilizados; para la serie Tyler = 2Vfe; 
W% = porcentaje de material acumulado, 
retenido; 

w = peso o fracción en peso de material 
retenido; 

D t = tamario de apertura que retuvo la 
fracción en cuestión; 

n = constante que depende dei material 
procesado, dei equipo utilizado y de 
las condiciones de la operación. 

31.6. CARACTERÍSTICAS DEL 
MATERIAL 

Las características dei material a procesar 
afectan en mucho a la operación y consti- 
tuyen una guia insustituible en la elección 


dei equipo a utilizar. Una lista clasificada 
por orden de importância es la que sigue: 

— Propiedades abrasivas. 

— Resistência a la ruptura. 

— Friabilidad. 

— Estructura. 

— Coeficiente de fricción. 

— Contenido en humedad. 

— Contenido en grasas y aceites. 

— Tendencia en adherirse, empastarse. 

— Inflamabilidad, toxicidad, carácter ex¬ 
plosivo. 

— Posibilidad de deterioro y contamina- 
ción por oxidación o temperatura ele¬ 
vada. 

— Propiedades corrosivas. 

Vamos a considerar brevemente cada uno 
de los factores anteriores: 

Propiedades abrasivas: El desgaste dei equi¬ 
po, además de contaminar el producto, es 
una parte sustancial dei costo de una mo¬ 
lienda. Ese desgaste está en relación directa 
a la dureza dei material a procesar, de donde 
resulta la importância de estudiar tal carac¬ 
terística que, de ser alta, va a eliminar de¬ 
terminados equipos de entre todos los posi- 
bles. Una primera orientación la brinda 
indudablemente la posición dei material con 
respecto a la escala de durezas de Mohr 
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CUADRO 31.1. ESCALA DE DUREZAS DE 
MOHS* 


lo. Talco 
2o. Yeso 
3o. Calcita 
4o. Fluorita 
5o. Apatita 


6o. Feldespato 
7o. Cuarzo 
8o. Topacio 
9o. Carborúndum 
10. Diamante 


* 1° al 3°: materiales blandos; 

4 # al 6 o : materiales de dureza intermedia; 

7° al 10°: materiales duros. 

(Cuadro 32.1). En general a mayor dureza, 
mayor dificultad de molienda y necesidad 
de recubrir las partes móviles dei equipo 
con materiales especialmente resistentes a 
la abrasión (16, 17, 18). 

Se han propuesto diversos aparatos y mé¬ 
todos que permiten medir el carácter abrasivo 
de los materiales de acuerdo al desgaste que 
producen en condiciones rijadas. Se asigna 
a los materiales de acuerdo a los resultados 
de tales ensayos un “índice de abrasión” 
y se conocen gráficos que nos permiten ob- 
tener, de acuerdo a los valores de tales índi¬ 
ces, el desgaste presumible de las partes 
vitales de nuestro equipo. Estaremos así en 
condiciones de calcular la vida útil de tales 
partes antes de su reemplazo y con ello 
obtener el costo de la operación (Cuadro 
31.11 y Fig. 31.6) (19, 20, 21). 



Fig. 31.6. Desgaste de partes metálicas de molinos 
en función dei índice de abrasión (19). Ai = índice 
de abrasión; 1, molino a bolas, molienda seca, 
desgaste de la superfície interna dei tambor; 2, 
molino a bolas, molienda húmeda, desgaste de la 
superfície interna dei tambor; 3, molino a barras, 
molienda húmeda, desgaste en superfície interna 
dei t ambor; 4, molino s a boi as, molienda sec a, 
desgaste en las bolas; 5, molino giratorú>,desgaste 
de carcaza; 6, molino a rodillos y anillo, desgaste en 
anillo; 7, moino a bolas, molienda rúmeda, desgaste 
en las bolas; 8, molino a barras, molienda húmeda, 
desgaste en barras. 


CUADRO 31.11. VALORES DE TRABAJO ÍNDICE E ÍNDICES DE PROMEDIOS 

DE ABRASIÓN* (19) 


Material 

Peso 

Tamano producto 

índice ahra- 

Trabajo índice 


específico 

en micrones 

sión A i 

E, 

Dolomita 

2.7 


0.0160 


Pizarra 

2.62 

11.700 

0.0209 

9.9 

Piedra caliza 

2.7 

12.830 

0.0238 

12.7 

Clinker de cemento 

3.15 

13.070 

0.0713 

13.5 

Magnesita 

3.0 


0.0783 


Sulfuros pesados 

3.56 

12.000 

0.1284 

11.4 

Mineral de cobre 

2.95 

12.700 

0.1472 

11.7 

Hematita 

4.17 

13.450 

0.1647 

8.5 

Magnetita 

3.7 


0.2217 

13.0 

Grava 

2.68 

12.950 

0.2879 

15.4 

Granito 

2.72 

14.630 

0.3880 

16.6 

Taconita 

3.37 


0.6237 

16.3 

Cuarsita 

2.7 

• 

0.7751 

17.4 

Alúmina 

3.9 

15.800 

0.8911 

17.5 


* 80% dei material pasa el tamano medio indicado. 
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Se ve claro que el desgaste depende, asimis- 
mo, dei tipo de acción dei equipo, de la 
velocidad de alimentación y de las condicio¬ 
nes operativas (22, 23, 24). 

Resistência a la ruptura: A mayor resis¬ 
tência, mayor potência necesaria para una 
cierta reducción de tamano. Se conocen vá¬ 
rios ensayos experimentales que tratan de 
reproducir en escala pequena el accionar dei 
molino. Para molienda gruesa se prefieren 
métodos por impacto, que miden la reduc¬ 
ción de tamano lograda con la entrega de 
una cierta cantidad de energia. El problema 
en tales experiencias es medir con seguridad 
las pérdidas de energia (25, 26). 

Para molienda fina se recurre a la utili- 
zación de modelos a bolas o barras, midiendo 
el número de revoluciones necesarias para 
obtener un producto de tamano como el 
requerido. Los resultados no son dei todo 
satisfactorios y procedimientos diversos con- 
ducen a diferencias apreciables (20% ) (27, 
28, 29, 30). 

Hasta el momento ninguno de los ensayos 
propuestos ha sido aceptado como norma 
segura y general. 

Friabilidad: La tendencia a la fractura se- 
gún determinados planos de clivaje, caracte¬ 
rísticos de cada material va variando con la 
reducción de tamano. En general, la potência 
necesaria aumenta mucho con la disminu- 
ción de tamano. La disminución de tempe¬ 
ratura favorece la operación (trabajo con 
hielo seco, nitrógeno líquido). 

Estructura : Afecta en mucho al tipo de equi¬ 
po a utilizar ya que puede exigir preponde¬ 
rância de un tipo de acción moliente. Por 
ejemplo, los materiales fibrosos llevan a 
equipos con esfuerzos cortantes, en tanto 
los cristales exigen equipos actuando por 
impacto o compresión. 

Coeficiente de fricción : Bajos coeficientes 
de fricción dificultan la molienda, ya que 
el material se comporta como si estuviera 
“lubricado" y resiste la aplicación de pre- 
siones al deslizarse según determinados 
planos. 

Conte nido en humedad : Los materiales gra¬ 
nulares fluyen con gran dificultad y tienden 
a empastarse cuando el contenido de hume¬ 
dad está entre un 5 a un 50%. Una molienda 
en tales condiciones es imposible. Es por 
ello que cada material debe ser ensayado, ya 


que no puede predecirse cómo irá cambiando 
su comportamiento al variar su tenor de 
agua. Por ejemplo, el yeso, con un contenido 
de 1% de agua, no puede molerse fácilmen¬ 
te, en tanto con un 2 a 5%, ya se rompe 
con extrema facilidad dando un producto 
extremadamente fino. Otros productos, como 
el cacao, pueden licuarse, por sus caracte¬ 
rísticas higroscópicas y a. menos que se 
tomen precauciones (atmosferas determina¬ 
das), cuando se trabaje con ellos el equipo 
terminará por empastarse. 

El agua de cristalización de ciertos mate¬ 
riales puede llegar a perderse si el calor 
desarrollado en la operación no es conve¬ 
nientemente disipado (37). 

Contenido en grasas y aceites : Ciertos ma¬ 
teriales, cacao, nueces, semillas oleaginosas, 
con un alto contenido en grasas o aceites 
exigen trabajar a temperaturas muy bajas 
que transforman el producto en uno alta¬ 
mente friable. De no ser así el equipo no 
podrá funcionar por empastamiento (36). 

Tendencia a la adherenciai Algunos mate¬ 
riales presentan una tendencia natural de 
adherirse y formar aglomerados, en especial 
en las zonas estanco dei equipo. Como con- 
secuencia se producen taponamientos y de¬ 
terioro dei material. Se buscará seleccionar 
equipos con fácil acceso a su interior para 
la limpieza periódica dei mismo. Aquella 
tendencia, en ocasiones, también puede anu- 
larse con ima baja temperatura de operación. 

Inflamabilidady toxicidad , carácter explosivo: 
Productos como almidones, azúcares, hari- 
nas etc., son peligrosos por su tendencia com- 
bustible. Cuando se deba manipular un 
agente combustible y uno oxidante, es nece- 
sario tomar precauciones especiales y ver de 
que en el equipo no se almacenen presiones 
(paredes no rígidas). Asimismo, la alimenta¬ 
ción deberá pasar antes de su ingreso al 
molino por sistemas de detección y elimina- 
ción de trozos de metal (trampas magnéti¬ 
cas). La electricidad estática también deberá 
controlarse y la lubricación se hará me¬ 
diante siliconas no combustibles y en casos 
extremos se podrán elegir equipos con compar¬ 
timentos de molienda herméticos y atmos¬ 
feras inertes. 

Si se espera la producción de vapores tó¬ 
xicos, se deberá instruir adêcuadamente al 
personal en las técnicas de seguridad a adop- 
tarse. Los equipos deberán contar con siste- 
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mas de ciclones que impidan el escape a la 
atmosfera de tales polvos (31, 32, 33, 34, 35). 

Influencia de la temperatura : Todo proceso 
de molienda en razón de su baja eficiência 
energética, conduce a un apreciable des- 
prendimiento de calor. Ese calor, por la 
robustez de los equipos que dificulta las 
pérdidas por radiación, aparecerá en el aire 
que atraviesa el equipo o en el producto 
molido. 

Como expresión aproximada para calcular 
los efectos térmicos en el material mólido 
puede utilizarse la siguiente (38): 

2 546.4 P = AT (W C m - 60 V ■ C a ) - Q r 
siendo* 

P = potência dei motor en Hp, 

AT = aumento de temperatura dei material 
en °F, 

W = mas a dei material alimentado al equi¬ 
po en lb/h, 

C m = calor específico dei material en Btu/ 
lb • °F, 

C a = calor específico dei aire, valor medio 
0.0183 Btu/pie 3 • °F, 

V = volumen dei aire que pasa a través 
dei equipo pie 3 /min, 

Q r = pérdidas por radiación, fricciones, 
transmisiones, Btu/h. 

Estos efectos térmicos aumentan con la 
reducción de tamano exigida por el consi- 
guiente incremento de potência necesaria. 
Como norma general, atendiendo al punto 
de fusión dei material, si éste es superior a 
los 100°C no habrá problemas sérios por la 
elevación de temperaturas. Si por el contra¬ 
rio, aquel punto de fusión está por debajo 
de los 100°C podrán presentarse dos tipos 
de dificutades. Primero, el ablandamiento dei 
material podrá llevar a obturaciones en la 
salida dei producto y segundo y, más grave, 
si el material es termosensible, podrá dete- 
riorarse, en especial, cuando el tiempo de 
permanência dentro dei equipo sea grande. 
En la práctica estos inconvenientes se com- 
plican si el producto debe llevarse por debajo 
de malla 50. 

Una primera solución es buscar equipos 
que puedan ser convenientemente refrigera¬ 
dos a través de camisas en toda la zona de 
molienda. Esto no siempre es posible, ya que 
los equipos, en general, tienen poca área 
de intercamio en dicha zona y los coeficien¬ 
tes de transferencia son bajos. Otra solución 


es proveer de entradas de aire muy bien 
distribuídas y hacerlo circular intensamente 
por el equipo. 

Este último recurso tiene la ventaja adi¬ 
cional de permitir una clasificación dei pro- 
ducto mejorando su granulometría y aumen¬ 
tando la eficiência dei equipo, al eliminar 
rápidamente los finos de la zona de molienda. 

El aire utilizado puede refrigerarse y de 
ser necesario deshumidificarlo para evitar 
problemas de condensación de vapores por 
enfriamiento. 

Todo esto supone costos adicionales que 
deberán ser calculados de manera de poder 
balancear todas las posibilidades y elegir 
la menos onerosa. 

Aquellos equipos que utilizan fluidos a 
presión como agente moliente son ideales 
para trabajar con materiales termosensibles, 
ya que la violenta expansión que experimenta 
el fluido provoca un enfriamiento intenso. 

En casos extremos se puede recurrir al 
enfriamiento de la alimentación, lo que 
puede hacerse con nieve carbónica o nitró- 
geno líquido, recursos ambos costosos y por 
ello utilizados raramente. 

En todos los casos en que se presuma un 
problema de temperaturas, es ineludible re¬ 
currir a determinaciones de laboratorio o 
planta piloto para hallar el valor de tempe¬ 
ratura que no debe ser sobrepasado sin 
riesgo de deterioro. Ese valor fijará el tipo 
de equipo que podrá utilizarse y los recaudos 
que habrá que tomar para no exceder ese 
punto crítico. En todas estas consideraciones 
de tipo económico se deberá comenzar por 
controlar si la reducción de tamano exigida 
no puede disminuirse sin menoscabo dei 
producto. En muchos casos bastará con bajar 
la disminución requerida para colocamos en 
una zona de trabajo sin problemas y llevar 
los costos a valores aceptables (36, 38). 

Procesos corrosivos : Muchos materiales pue- 
den dar lugar a corrosiones, a veces por desa- 
rrollar efectos electrolíticos con el metal que 
constituye el molino, con gran deterioro de 
éste y contaminaciones indeseables. En oca¬ 
siones se recurre al revestimiento de las par¬ 
tes en contacto con el material a moler, con 
gomas resistentes a tales acciones. El uso 
de aceros inoxidables, resistentes a la corro- 
*sión, es ineludible en la molienda de mate¬ 
riales farmacêuticos. Un equipo debe tener 
sus partes vitales recubiertas con aleaciones 
especiales (aceros al manganeso, 11 a 13%; 
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al cromo, 2%; al molibdeno, 2 %; con agre¬ 
gados de níquel) y some tidas previamente a 
tratamientos térmicos. Esas ale aciones pre- 
sentan alta Tesistencia a la abrasián unida 
a una alta tenacidad y resistência a la com- 
presión (27, 28, 29, 30). 

31.7. CLASIFICACIÓN DE LOS 
EQUIPOS 

Los equipos disponibles son numerosos y 
difieren no sólo en el tipo de acción pre¬ 
dominante (compresión, impacto, corte, abra- 
sión), sino en el tamano y en detalles de 
diseno para asegurar determinadas ventajas. 
Las razones para tal profusión de modelos 
reside evidentemente en la gran variedad de 
productos que la industria suele someter a 
esta operación y en la falta de una teoria 
muy bien establecida que permita el diseno 
de equipos sobre principios generales (58, 
70, 74). 

La clasificación usual de los equipos de 
reducción de tamano, se hace sobre la base 
de considerar el tamano de la alimentación 
y dei producto final de la operación. Se 


habla así de molienda grosera o trituración, 
molienda intermedia, molienda fina y molien¬ 
da superfina o ultrafina. Dentro de cada 
categoria se puede contemplar la posibilidad 
de subdivisiones, moliendas primarias o se¬ 
cundarias. Àtendiendo a la dureza dei mate¬ 
rial a procesar, al régimen de trabajo con¬ 
tinuo o discontinuo, al tipo de operación 
por vía seca o húmeda caben también otras 
subdivisiones. Son numerosos los modelos 
que pueden ser considerados dentro de dos 
o más de tales categorias. Numerosos fabri¬ 
cantes ofrecen un mismo modelo en dife¬ 
rentes versiones de tamano para adecuarlos 
a distintas gamas de reducciones. En el 
Cuadro 31.111 se presenta un esquema de 
clasificación en base a lo anterior y luego 
se dan características e ilustraciones de los 
modelos más difundidos (39. 40). 

Molienda Grosera . Trituración. Se trata de 
un proceso que exige equipos robustos, capa- 
ces de tomar materiales con dimensiones 
superiores a 10 cm y hasta 120/150 cm 
(minas-canteras) con capacidades que alcan- 
zan 800/1000 ton/h, dando productos con 
reducciones de tamano dei orden de 3/1 


CUADRO 31.III. SELECCION DE UN EQUIPO DE MOLIENDA* 


Trituración 

Tamano de 
alimentación 

Tamano dei 
producto 

Reducción 
de tamano 

Tipo de 
operación 

Tipo de 
material 

Modelo de 
equipo 

^Primária 

150/10 

90/2 

3/1—4/1 

Seca 

Duros 

1-2-3- 

Secundaria 

10/4 

2/0.5 

hasta 10/1 

Seca 

D/B 

1-2-3—4- 

Molienda 

intermedia 







Primaria 

5/2 

05/0.1 

10/1 

S/H 

D/B 

4-5-6—7-8-9-10 

Secundaria 

2/0.5 

0.1/0.01 

30/1 

S/H 

D/B 

4-5-6-7-8-9-10 

Molienda 

fina 

0.5/0.2 

0.01/0.001 

50/1 

S/H 

D/B 

7-8-9—10-11 



— malla 200 





Molienda 







ultrafina 

0.002 

0.01 micrón 

200/1 
o más 

S/H 

D/B 

11-12-13- 


* Las medidas van expresadas en cm. S = Molienda en régimen seco; H = molienda en régimen 
húmedo; D = materiales duros, B = materiales £>landos. 

Modelos: 1, trituradoras a mandíbulas; 2, trituradoras a cono giratorio; 3, trituradoras a rodillos; 4, molinos 
a martillos; 5, molinos autógenos; 6, molinos a rodamiento de bolas o rodillos; 7, molinos a discos; 8, 
molinos a bolas; 9, molinos a barras; 10, molinos a comportamientos; 11, molinos a fluidos a presión; 
12, molinos coloidales; 13, molinos vibracionales. 
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hasta 10/1, lo que depende de la dureza 
dei material. 

Molienda Intermedia. El producto de una 
trituración, por lo general, alimenta a un 
equipo de molienda intermedia. Los modelos 
más difundidos son los molinos a martillos 
y en ocasiones (tortas de filtros, productos 
de centrifugados, aglomerados) se combina 
a la acción de molienda una operación de 
secado y/o mezclado. La ieducción de ta- 
mano es importante pudiendo llegar a valores 
de 30/1. Para las fracciones menores ya hay 
que atender a la posibilidad de deterioro por 
elevación de temperatura. De ser posible 
por el uso posterior dei producto final, se 
puede recurrir a molienda por vía húmeda. 

Molienda Fina y Ultrafina . Ya son nece- 
sarios equipos con altas velocidades perifé¬ 
ricas con capacidades por HP entregado 
bastante altas. En general operan en régimen 
discontinuo para materiaies no muy abrasi¬ 
vos y suministran productos que llegan a 
pasar por malla 325 (44 micrones) y para 
algunos materiaies más blandos hasta tama- 
nos de 1 a 4 micrones. Pueden trabajar en 
vía húmeda y en ocasiones se utüizan para 
preparar dispersiones de tipo coloidal. 

31.8. EQUIPOS 

A. Trituradoras a Mandíbulas 

Estas quebrantadoras actúan comprímien- 
do el material entre dos mandíbulas, una 
fija y la otra móvil, recubiertas con un 
manto de aleación sumamente resistente a 
la abrasión. La mandíbula móvil puede estar 
pivoteada arriba (modelo Blake) o abajo 
(modelo Dodge) y se acerca a la fija por 
acción de un excêntrico. Cu ando la mandí¬ 
bula se abre por arriba, la boca de descarga 
inferior es constante, por lo que el producto 
de la molienda es mas uniforme en tamano 
que en el caso dei modelo Blake. Esa misma 
disposíción presenta la desventaja de un 
más fácil atascamiento. Es por ello que otros 
modelos buscan de combinar Ia acción de 
los dos mecanismos, de tal modo que en 
una revolución dei eje ee obtienen dos es- 
fuerzos trituradores, una vez arriba y en- 
seguida abajo. En estos equipos es importante 
buscar de uniformar Ia alimentación, elimi¬ 
nando los finos que actúan como "colchón" 
protector de las partículas mayores (Fies 
31.7 y 31.8). 5 



Fig. 31.7. Esquema de una trituradora a man¬ 
díbulas. 

Con velocidades comprendidas entre 200 a 
700 aberturas por minuto, su capacidad es 
variable según el tamano dei equipo, *pudien- 
do alcanzar 1 000 ton/h con consumos de 
potência de hasta 100 HP (41 42 43 

44, 45). 

B. Quebrantadoras Giratórias 

Son equipos de eje vertical, con un cabe- 
zal cónico como elemento moliente, que ac- 
ciona por un excêntrico giratorio dentro de 
una carcaza también cónica, pero invertida. 
Al acercarse a la pared rígida, el cano gira¬ 
torio comprime a la alimentación que Ilega 
desde arriba, y la tritura, pennitiendo su 
descarga por la parte inferior de la carcaza 
sólo cu ando ha alcanzado el tamano reque¬ 
rido (rejilla clasificadora). Tanto el cono 
como la carcaza se recubren con materiaies 
resistentes a la abrasión, fácilmente reem- 
plazables. 

La distancia entre cono y carcaza puede 
regularse desplazando el cono a lo largo de 
su eje con Io que variará la dimensión media 
dei producto descargado. El accionar dei 



Fig. 31.8. Quebrantadora a mandíbulas tipo Blake. 




























Fig. 31.9. Esquema de una trituradora giratória. 

cono es continuo ya que en todo momento 
actúa comprimiendo material. Esto constituye 
una ventaja respecto a los modelos anterio¬ 
res ya que supone un menor consumo de 
potência. 

La velocidad de giro está comprendida 
entre 100 a 500 rpm con capacidades de 
hasta 3 500 ton/h. El costo de estos equipos 
es mayor que el de las trituradoras a man¬ 
díbulas por lo que se justifica su elección 
si la capacidad requerida es alta. Se ofrecen 
en tamanos diversos que cubren desde la 
molienda grosera a la intermedia (41, 42, 
43) (Figs. 31.9, 31.10 y 31.11). 

C. Trituradora a Rodillos 

Pueden encontrarse modelos con dos o con 
un rodillo horizontal. En el caso de dos ro¬ 
dillos suelen ser lisos, girando en sentidos 
opuestos, con ima luz graduable entre ellos, 
por donde es tomada la alimentación para 
su trituración por compresión. Dos poderosos 
> elásticos son responsables de mantener )a 
abertura entre rodillos y sólo ceden cuando 
un cuerpo extrano pueda provocar danos en 



Fig. 31.10. Quebrantadora giratória. 1, alimenta- 
ción; 2, eje; 3, excêntrico; 4, descarga; 5, carcaza 
fija; 6, mandíbula mó vil. 



Fio, 31.11. Molino a cono giratorio y carcaza fija 
(76). 1, alimentación; 2, abertura máxima entre 
cono y carcaza molientes; 3, excêntrico; 4, abertura 

mínima entre cono y carcaza.. 

la superficie de los cilindros. Tal superficie, 
como de costumbre, está recubierta de alea- 
ciones altamente resistentes a los efectos 
abrasivos. El tamano de la alimentación fija 
el diâmetro de los rodillos y la abertura entre 
ellos. La longitud varia entre 0.30 a 1.20 m y 
su velocidad de rotación está entre 50 y 300 
rpm con capacidades variables con la longi¬ 
tud y diâmetro de rodillos (Fig. 31.12). 
Los modelos a un solo rodillo se utilizan 
para molienda grosera primaria y en ellos la 
superficie dei rodillo es corrugada o bien 
con dientes curvos o piramidales. El rodillo 
gira en contra de una carcaza fija de con¬ 
torno curvo y superficie también corrugada. 
Para obtener efectos cortantes, se colocan 
sobre el rodillo discos dentados que cortan 
con efecto de serrucho a materiales blandos, 
en tiras o lâminas. En todos los casos, el 
tiempo de residência dentro dei equipo es 
corto, con relaciones de reducción no muy 
grandes (41, 42, 43). 

1 


Fig. 31.12. Esquema de trituradoras a rodillos. Iz- 
quierda, con un rodillo: 1, alimentación; 2, yunque 
ajustable. Derecha, con dos rodillos. 
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D. Molinos a Martillos 

Equipos aptos para materiales no muy 
abrasivos (70), por el gran desgaste que 
pueden sufrir sus partes, constan de un ro¬ 
tor a eje horizontal que lleva una serie de 
martillos pivoteados o colgantes que, al hacer 
girar a aquél, toman la posición extendida. La 
alimentación cae a la câmara de giro y es 
golpeada por tales martillos, siendo arrojada 
contra la pared que actúa como carcaza 
rompedora. Cuando el material alcanza el 
tamano requerido es descargado a través 
de un emparrillado que constituye el piso de 
la câmara que contiene el rotor. Mientras 
tanto, sufre la acción repetida de los golpes 
de los martillos, golpes contra la carcaza 
y rozamiento en la luz entre martillo y 
carcaza. Por ello, el tamano de la descarga 
puede controlarse modificando la abertura 
de la parrilla, o bien la longitud de los mar¬ 
tillos con lo que se varia la luz entre éstos 
y la pared. 

Ciertos modelos llevan vários rotores mon¬ 
tados sobre un mismo eje, en tanto los mar¬ 
tillos pueden ser de punta roma o afilada 
(efectos cortantes). 

Estos equipos son probablemente los más 
difundidos y se ofrecen en modelos muy 
variados que cubren desde la molienda 
grosera (impactor) hasta la fina (Figs. 31.13, 
31.14, y 31.15). Dan para una sola pasada 
o etapa a través dei equipo, una muy alta 
reducción de tamano, con gran proporción 
de finos. La eliminación de la parrilla infe¬ 
rior, descarga abierta ayuda a disminuir la 
cantidad de finos en el producto de la mo¬ 
lienda. 

Admiten materiales fibrosos si se utilizan 
martillos con bordes cortantes, pero no pue- 



Fig. 31.13. Molino a martillos, de alta velocidad 
(esquema). 



Fig. 31,14. Esquema de un molino a martillos, de 


baia velocidad. 



Fig. 31.15. Corte vertical de un molino a martillos 
(75). 1, placa desintegradora; 2, martillos; 3, disco 
giratorio; 4, salida con rejilla clasificadora. 


den trabajarse materiales con tendencia a 
adherirse o empastarse. 

La velocidad de rotación es grande y en 
los modelos más chicos puede llegar a 3 000 
rpm con capacidades desde 0.1 a 15 ton/h, 
operando con tiempos de residência relativa¬ 
mente cortos. Algunos modelos se ofrecen 
con sistemas de clasificación a comentes de 
aire circulando a través de la câmara de mo¬ 
lienda para arrastrar las fracciones menores 
(41-50). 

E. Molino a Discos 

Actúan fundamentalmente por rozamien¬ 
to dei material entre dos discos que pueden 
rotar ambos o bien uno solo. Sus super- 
jficies generalmente son corrugadas, con 
estrias o con dientes. El eje de rotación 
es horizontal y la claridad entre discos es 
ajustable, entrando la alimentación por un 
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FIG. 31.16. Esquema de un molino a discos. 1, 
alimentación. 

punto cercano al centro dei disco y descar- 
gando el producto por la periferia. Son equi- 
pos aptos para productos friables, blandos 
(típico molino de cereales en los molinos 
harineros) y variando el tipo de rugosidad 
o estriado de los discos se puede obtener 
toda una gama de tamanos, formas y accio- 
nes en materiales diversos (ceras, insecti- 
cidas, talco, cereales, maderas, almidones, 
huesos, pescados, pigmentos, etc.). Con 
sistemas de clasificación a base de circula- 
ción de aire a través dei equipo se puede 
realizar una gran reducción de tamano, 
dando productos uniformes, hasta 20 mi- 
crones. Los discos se pueden refrigerar si 
> hiciera falta (materiales termosensibles). 


Estos equipos operan a altas velocidades, 
1000 a 7 000 rpm con capacidades varia- 
bles, desde 100 kg/h hasta 10 ton/h y con¬ 
sumos de potência altos, dependiendo dei 
tipo de material a moler, reducción a efec- 
tuar y capacidad requerida (entre 5 a 150 
HP/tonelada de producto). La alimentación 
debe ser muy homogénea en tamano (52, 
53). (Figs. 31.16, 31.17 y 31.18). 

F. Molinos a Rodillos Pendulares 
y Corona 

En estos equipos el material es reducido 
por compresión entre un elemento móvil, 
bolas pesadas o rodillos y una superfície 
fija, corona o anillo, sobre la que aquéllos 
ruedan de continuo. Los elementos móviles 
ejercen presión sobre la corona trituradora 
por efecto de la fuerza centrífuga, tal es el 
caso de las bolas o rodillos pendulares, o bien 
por la acción de fuertes resortes que los 
comprimen, como sucede con los rodillos 
fijos. Aletas rascadoras llevan de continuo 
el material a la zona de molienda y recién es 
descargado cuando puede pasar a través de 
una malla clasificadora o cuando lo arras- 
tra una corriente de aire que pasa por el 
equipo hacia ciclones colectores. Las frac- 
ciones mayores son recirculadas, con lo que 
se consigue un producto muy uniforme en 
tamano. Se pueden obtener productos que 
en un 99% pasen a través de malla 200. 
Con capacidades variables, de 5 a 50 ton/h, 
según el material a moler y reducción a 



Fig. 31.17. Molino a discos (107). 1, entrada de alimentación; 2, discos de molienda <las placas de 
molienda se han desmontado); 3, motor impulsor; 4, volante de mano para ajustar el juego entre 
Las placas de molienda; 6, salida dei producto; 6, motor para la alimentación. (De Chemical Engmeer's 
Handbook por J. H. Perry. Reproducido con autorización de McGraw-Hill Book Co., Copyright 1950). 
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Fxg. 31.18. 


Molino a disco dentado apto para materiales de fácil ruptura y descarga 
2, eje; 3, malla; 4, descarga; 5, disco dentado. 


(76). 


T 


1 , 


motor; 


a 



Fig. 31.19. Esquema de un molino a rodillos. l, 
alímentación; 2, salida; 3, aire. 


cumplir, estos equipos pueden combinar a la 
molienda acciones simultâneas de secado o 
mezclado con muy bajos tiempos de reten- 
ción dentro dei molino (55, 56) (Figs. 31.19 
31.20 y 31.21). 


3 



n'" 31 ' 21 ' , M , D,m ° “ n>dU1 ° 6 «« nuiestra sus 

Piezas pnncipale, (107). 1 , alimentador automático- 
. entrada d e la aiímentanidn; 3, rodlllo: 4 e ie 
impulsor; 5. eje principal; 8. munín; 7. arana- 8 
Paletas auxiliares; 9, cámara de clasificaciáo • ’ I0 ’ 
•«WBU.to ajustable; 11, sa lida. (De Chemical Engi- 

ZZrí f or )■ H Pe ^y- nevroducido con 

autormcdn de McCram-Hili Book Co., Copyright 
1950.) 
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G. Molinos a Bolas, Barras, 

Compartimientos 

Equipos excelentes para molienda inter¬ 
media y fina, constan básicamente de una 
câmara cilíndrica o cónica, que rota con eje 
horizontal, presentando ambos extremos ce¬ 
rrados para régimen de trabajo discontinuo, 
o abiertos para régimen continuo de alimen- 
tación. 

Dentro de la câmara y ocupando casi la 
mitad dei espacio disponible, está el material 
sólido que constituye el elemento moliente y 
aqui caben varias posibilidades (Figs. 31.22, 
31.23 y 31.24): 

— Molinos a bolas metálicas: el elemento 
moliente lo constituyen bolas de acero 
u otro material metálico pesado. La câ¬ 
mara, por lo general, de igual longitud 
que el diâmetro está recubierta intema- 
mente por materiales especiales, resis¬ 
tentes a la abrasión, con superfícies 
irregulares. 

— Molinos a guijarros o piedras: de di¬ 
mensiones semejantes al caso anterior, 
acá se utilizan piedras, guijarros o bolas 
cerâmicas, para evitar la contaminación 
dei material con metales provenien¬ 
tes dei desgaste de las bolas. Es claro 
que debe contemplarse la contamina¬ 
ción por sílice y ver si es tolerable y 
en qué concentraciones. La câmara 
- puede revestirse con materiales cerâ¬ 
micos o gomas duras. 

— Molinos a barras: estos equipos presen- 
tan una longitud mayor que el diâ¬ 
metro/ 7 a 10 m, utilizando como 
elemento moliente a barras metálicas 
apenas 5 a 10 cm más cortas que el 
cilindro o cuerpo dei molino, que ocu- 
pan casi el 50% dei interior. 

— Molinos tubulares: en estos modelos, 
la câmara rotatoria se ha extendido 
6 a 7 m de longitud, utilizándose bolas 
metálicas o cerâmicas. A veces dicha 
câmara está dividda en compartimien¬ 
tos o secciones y en cada sección las 
bolas contenidas tienen tamahos distin¬ 
tos. La alimentación, casi siempre con¬ 
tinua, es tomada primero por bolas 
mayores y pasa a través de una malla 
divisória al segundo compartimiento 
donde actúan bolas menores. Sucesiva- 
mente, a medida que avanza hacia la 
descarga, las bolas van disminuyendo 






D 


Fig. 31.22. Molinos a bolas, guijarros y barras. A, 
bolas; B, a barras; C, tubular; D, a compartimientos. 

de diâmetro con lo que se consigue una 
mejor utilización de la energia entre¬ 
gada al molino al disminuir el efecto 
atenuante de los finos en cada com¬ 
partimiento (Fig. 31.22). 

En todos estos molinos rotatcfrios, que pue- 
den operar en régimen húmedo o seco, el 
principio operativo es el mismo. El material 
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es molido por rozamiento al ser tomado entre 
las piezas sólidas que constituyen el elemento 
moliente, bolas, piedras o barras, que ruedan 
por efecto de la rotación dei tambor (efecto 
cascada). En el caso de los molinos a bolas 
o guijarros, la acción principal es por im¬ 
pacto. Al rotar a su velocidad correcta, el 
tambor levanta los elementos molientes hasta 
cierta altura y desde allí los deja caer (efecto 
catarata) golpeando al sólido a moler. La 
energia gastada en elevar las bolas es entre¬ 
gada ahora para provocar la ruptura dei 
sólido. 

En los molinos a bolas el producto final 
contiene gran proporción de finos, a no ser 
que la câmara en su tramo terminal contenga 
secciones con piso enrejado para permitir la 
descarga de finos y evitar su excesiva mo- 
lienda. El consumo de potência es relativa¬ 
mente alto, pero el costo de capital por uni- 
dad de capacidad, es bajo. 

Cu ando el producto final lo permita, se 
puede trabajar en régimen húmedo, lo que 
supone cierta pérdida de capacidad y un 
aumento en el desgaste de la superficie inter¬ 
na y bolas por efectos corrosivos. Para ma- 
teriales especiales se puede trabajar con 
atmosfera inerte o en ambientes estériles 
y refrigerar el equipo por camisas adecuadas. 

La velocidad de rotación dei molino es 
una variable de importância. Valores bajos 
llevan a trabajar por rodamiento sin alcan- 
zar a levantar las bolas, en tanto valores 
excesivos son inconvenientes por provocar 
centrifugado de la carga, sólido y bolas, que 
se adhieren a la pared sin despegarse de 
ella. Se ha definido así un valor crítico 
de velocidad dè rotación que aparece deter¬ 
minado por la expresión: 


siendo: 


54.12 

(R — r)V 2 


n c = velocidad crítica en rpm 
R,r — rádios dei tambor y de la bola en pies 

Las experiencias aconsej an trabaj ar con 
valores de velocidad de rotación entre 50% 
y 65% dei valor crítico. 

En cuanto al tamano de las bolas existe 
una relación directa con el tamano de la ali- 
mentación y se ha encontrado que el diâme¬ 
tro óptimo es proporcional a la raiz cuadrada 
dei tamano de la alimentación, siendo el 
factor de proporcionalidad una característica 
de cada material. Lógicamente, con el des¬ 
gaste de las bolas se va reduciendo su £amano 
siendo necesario el agregado continuo de 
nuevas para reemplazarlas, por lo que, al 
cabo de un tiempo tendremos en el interior 
toda una gama de tamanos. En cierto modo 
esto ha sido registrado como beneficioso, ya 
que las bolas mayores son efectivas con las 
partículas grandes de la alimentación, en tan¬ 
to las bolas menores actúan mejor sobre los 
finos. 

El tamano dei producto que resulta de la 
acción de un molino rotatorio depende de 
vários factores. Como era de esperar, a más 
dureza y mayor tamano de alimentación, 
menor reducción obtenida en el molino. Au¬ 
mentar el tiempo de permanência lleva a 
un producto más fino y eso puede conse- 
guirse, en los casos de alimentación conti¬ 
nua, disminuyendo .la velocidad de alimen¬ 
tación, disminuyendo la inclinación dei 
tamboi o reemplazando la parrilla de des¬ 
carga por otra de menor abertura. Al mismo 



Fig. 31.23. Estnictura y funcionamiento de un molino a bolas tipo Hardinge. A. Esquema dei molino; 
B, aspecto físico que muestxa asimismo su mecanismo de acción. 
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Fig. 31.24. Molino autógeno en el que la molienda 
es realizada por grandes trozos dei material a moler 
al caer sobre los más pequenos (76). 


efecto lleva trabajar con bolas más pesadas 
o aumentando la velocidad de rotación dei 
molino (53, 54, 57, 59, 60 (Fig. 31.23). 

H. Molinos a Fluidos a Presión 

Sin partes móviles, estos molinos pulveri- 
zan sólidos mediante la inyección de cho- 
rros de vapor recalentado a altas presiones 
o de aire comprimido según se trate de 
materiales termosensibles o no. Cuando 
estos fluidos con un alto contenido de ener¬ 
gia, son introducidos en câmaras donde 
pueden expandirse a presiones cercanas a la 
atmosférica, toda la presión dei fluido se 
transforma en velocidad, provocando que 
el contenido total de la cámara adquiera 
altás velocidades de rotación, especialmente 
en las cercanias de las bocas eyectoras (61, 
62, 63, 64, 65, 66, 67, 68). 

Los modelos en uso son vários. En el Mi- 
cronizer (60) la câmara tiene forma de un 
cilindro de muy poca altura y los eyectores 
están dispuestos tangencialmente a interva¬ 
los regulares, sobre toda la circunferência. La 
alimentación es vecina a tales boqueras y 
el sólido es entonces arrojado contra las 
paredes por efecto dei centrifugado de los 
chorros de fluido. Se generan intensos gra¬ 
dientes locales de velocidad en las inmedia- 
ciones de dichos eyectores y ello resulta en 
una muy intensa acción de desgaste de las 
partículas sólidas entre si. El fluido sale 
de la câmara por un conducto central lle- 
vando consigo las partículas menores, en 
tanto las mayores caen a un colector centrí¬ 
fugo. Las partículas de la alimentación deben 
ser menores de 0.5 cm y el producto puede 
alcanzar de 2 a 5 micrones dependiendo de 


la naturaleza dei material. El principal in¬ 
conveniente de estos molinos es el gran volu- 
men de vapor o de aire necesario (imposible 
moler en condiciones estériles). En el mo¬ 
delo Reductioner (69), el sólido es reducido 
de tamano por impacto y rozamiento al re- 
cibir un fuerte chorro de fluido a presión 
en la porción curva de un recorrido elíptico. 
Como en el modelo anterior, se busca que 
el principal efecto resulte de los choques de 
las partículas sólidas entre sí, aunque tam- 
bién hay rozamiento contra las paredes dei 
conducto. El sólido es alimentado continua¬ 
mente por medio de un inyector tipo Venturi 
y la descarga es a través de un ciclón, ofi¬ 
ciando la misma câmara como clasificadora. 
El consumo dei gas utilizado es alrededor de 
los 5 kg de vapor o de 10 kg de aire por kg 
de producto final con presiones superiores 
a 10 atm. El tamano de los granos de la 
alimentación debe hallarse cercano a malla 
100 dando productos de pocos micrones de 
diâmetro (Fig. 31.25). 



Fig. 31.25. Esquema de un molino tipo “Reduc¬ 
tioner” a fluido a presión (De la Reduction Engi- 
neering Corp ., U.S.A.). 1, clasificador; 2, salida; 

3. recirculado de rechazo; 4, alimentación; 5, 
câmara de molienda; 6, aire. 
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Con el mismo principio se ofrecen vários 
modelos que difieren en la forma y diseno 
de los recorridos dei fluido y carga. 

I. Microatomizador 

Variante dei molino a martillos, sobre un 
mismo eje horizontal Ueva los brazos o mar¬ 
tillos en forma de T, ruedas clasificadoras y 
ruedas ventiladoras (50, 51). 

El material se alimenta por un tomillo y 
es tomado por los martillos que le permiten 
pasar a sus costados después de sufrir fuerte 
acción molturante. La corriente de aire que 
crean las medas ventiladoras tiende a arras- 
trar los sólidos (arrastre aerodinâmico) a tra¬ 
vés dei anillo o meda clasifiçadora, en tanto 
la acción centrífuga tiende a volverlos a la 
zona de molienda. Se ejerce así, de conti¬ 
nuo, una acción clasificadora, los finos son 
arrastrados por la corriente de aire y dejan 
el molino para depositarse en ciclones colec- 
tores en tanto los gruesos vuelven a caer bajo 
la acción de los martillos. El tarnaho de par¬ 
tícula capaz de dejar el equipo se controla 
por el espacio libre entre los dientes de la 
meda clasificadora o bien por la velocidad de 
rotación de los martillos y de los ventilado¬ 
res (Fig. 31.26). 



Fig. 31.27. Esquema de un molino coloidal. 

El tamano de la alimentación debe ser 
inferior a 1.5 cm dando productos dei orden 
dei micrón con capacidades variables entre 
0.5 a 3 ton/h con consumos de potência dei 
orden de 5 a 75 hP por ton/h. 


1 


. II 



e 


Fig. 31.26. Esquema de un microatomizador {de la 
Pulverizing Machinery Co + , [/.S.A.}. 1, alimenta* 

cion; 2, aire + produeto; 3, zona de molienda; 
4. eje; 5. separadores; 6, martülo; 7, plato rompe- 
dor; 8. aire; 9, ventiladores; ]0 T gruesos. 


J. Molinos Coloidales 

Equipos ampliamente utilizados para ob- 
tener emulsiones o suspensiones coloidales 
y en ocasiones para tratar materiales blan- 
dos. La alimentación entra a un espacio muy 
es trecho entre dos superfícies o discos que 
se mueven a muy altas velocidades, dei orden 
de las 4 000 hasta 15 000 rpm. Esa claridad 
entre las superfícies es regulable de modo 
de satisfacer distintos requerimientos, alcan- 
zándose valores de salida tan pequenos como 
0.0001 cm. Se puede operar con refrigeración 
de la zona de molienda y de ser necesario en 
condiciones estériles (Fig. 31.27). Para una 
información detaliada de este tipo de moli¬ 
nos véase el capítulo de Pociones. 

K. Molinos Vibratórios 

Un cilindro, de eje horizontal o vertical, 
vibra Ilevando una carga moliente que ocupa 
casi ei 80% de su espacio interior, consti¬ 
tuída por pequenas bolitas, cilindros o cubitos 
de metales como aceros, o bien alúmina o 
zirconio sinterizados. La superfície interior 
































116$ Farmacotecnia Teórica y Práctica 



Fio. 31.28. Esquema de un molino vibratório. 
E^te tipo de molino imparte al relleno de pequenas 
bomas un movimíento horizontal que Las hace 
girar altededor dd eje. al mismo tíempo que las 
alza en La periferia y las hace descender en el 
centro alrededor dei tubo que contiene el motor 
(76) + 1> cubierta tubo central? % cubierta molino; 

3, câmara de molienda con relleno; 4 , motor. 


1 2 3 



Fig. 31.30. Molino a martillos con clasificador de 
aire en circuito cerrado. 1, alimentación; 2, retomo 
dei aire; 3, salida de aire al ciclón; 4, martillo; 
5^ regulador de finos; 6, ventilador. 

L. Otros Modelos de Molinos 

Véanse las Figs, 31.29, 31.30 y 31.31. 

31.9. ELECCION DE UN MOLINO 


dei cilindro está recubierta de gomas duras 
o de aceros especiales. La alimentación es 
continua o disçontinua con sistemas de cla- 
sificación que asegura el retomo de los grue- 
sos. El FPzamiento, transmitido a través dei 
moliente por efecto de la vibración de un 
« motor con dos movimientos —uno horizontal 
y otro vertical— se distribuye por todo el 
conjunto y asegura la reducción de tamano 
a los valores requeridos (Fig. 31.28). 


La elección de un determinado molino su- 
pone elegir también una determinada forma 



8 



Fig. 31.29. Molino a martillos con secado por 
aire caliente y clasificador. 1, ciclón, 2, válvula 
rotatoria; 3, aire caliente; 4, molino; 5, válvula; 
6, filtro; 7, clasificador; 8, aire limpio a la 
atmósfera. 


Fig. 31.31. Desintegrador con clasificador a aire 
en circuito cerrado. 1, elevador;* 2, separador de 
aire; 3, válvula rotatoria; 4, alimentación; 5, de¬ 
sintegrador; 6, transportador; 7, empaque. 
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de llevar a cabo la operación. Cada modelo 
implica una serie de adicionales que deben 
ser considerados como formando parte dei 
costo total, por ejemplo tolvas alimentadoras, 
ventiladores, clasificadores, ciclones, etc. 

La primera guia en la selección es indu- 
dablemente el tamano de la alimentación y 
la reducción que se pretenda lograr. Las ca¬ 
racterísticas dei material y en especial su 
dureza y los resultados de los ensayos 
de abrasión, deben merecer especial aten- 
ción. Los factores a considerar son numero¬ 
sos y una lista de los mismos con cierto 
orden preferencial de importância es la si- 
guiente, debida a F. J. Hioms (73). 

— Objeto dei proceso (producir máxima 
área superficial, obtener determinada 
distribución de tamanos, liberar prin- 
cipios para su extracción, etc.). 

— Tamano máximo de alimentación. 

— Tamano requerido en el producto. Li- 
mitaciones de tamano. (Por ejemplo 
85% mayor que malla 200.) 

— Características de la alimentación: 
^constantes o pueden variar con el 
tiempo? 

— Forma dei producto requerido. 

— £Se podrá almacenar el producto o se 
lo deberá utilizar no bien se produzca? 

— Problemas de contaminación que pue- 
dan presentarse. Tipos de contaminan- 
tes y limites de tolerância. 

— Material corrosivo, abrasivo, pegajoso, 
explosivo, tóxico. 

— Necesidad de atmósfera inerte. Esteri- 
lización. 

— ^Es posible trabajar en régimen hú- 
medo? £Qué fluidos se pueden utili¬ 
zar? 

— El material puede humedecerse. iQué 
humedad máxima puede tomar? 

— Material termosensible. Limite de tem¬ 
peratura. 

— Costo total aceptable de la operación. 

— Necesidad de operaciones simultâneas. 
Sec ado-mezcl ado-limpie za-concen tr ación. 

31.10. TÉCNICAS OPERATIVAS 

Una operación de molienda puede ser con- 
ducida en forma continua o discontinua, de- 
pendiendo ello de la capacidad requerida. 
Cuando la operación es continua se puede 
trabajar en circuito abierto o en circuito 


cerrado. En el primer caso, el material a 
moler pasa por el equipo una sola vez, su 
salida está impedida y la câmara de molien¬ 
da está llena dei producto. El tiempo de 
permanência es así el necesario para que la 
carga alcance el tamano final requerido. 
Esto conduce a que una cierta fracción de 
la carga sufra una molienda excesiva con cl 
consiguiente mayor consumo de potência y 
ima reducción en la capacidad. Trabajando 
en circuito cerrado, el material es descargado 
libremente y sometido a médios de clasifica- 
ción de manera que las fracciones mayores 
que el tamano requerido vuelven a la câmara 
de molienda, recirculen, en tanto las par¬ 
tículas con el tamano deseado o menores 
son retiradas. Esta separación puede hacerse 
en el mismo molino mediante rejillap que 
permitan la descarga de los finos o por circu- 
lación de aire a través dei equipo que los 
arrastra hacia ciclones colectores. El producto 
que se obtiene es de una más uniforme dis¬ 
tribución de tamanos que en el caso de cir¬ 
cuito abierto, y ello con una apreciable 
economia (74). 

31.11. CLASIFICACION DE 
PARTÍCULAS SOLIDAS 

Vamos a considerar ciertas técnicas utili¬ 
zadas para clasificar materiales granulares 
en razón de diferencias en el tamano de las 
partículas que las forman. Esto es, tenemos 
un material granular único y queremos re- 
solverlo en varias fracciones, cada una de 
ellas de dimensiones más uniformes que el 
material original. No entramos a considerai 
aquellas operaciones industriales como, flo- 
tación, concentración, sedimentación gravi- 
tatoria o centrifugada, separaciones magné¬ 
ticas o electrostáticas, que buscan separar 
materiales granulares heterogéneos en sus 
constituyentes (minerales, carbón, etc.). 

La clasificación de sólidos granulares en 
fracciones de tamanos diferentes tiene gran 
importância no sólo para posibilitar su utili- 
zación en ciertos procesos (cemento, combus- 
tiones), o adecuar un producto a las exigên¬ 
cias dei mercado, sino como contralor de 
determinadas operaciones, como es el caso 
de la molienda (77, 78). 

Basta recordar la estrecha relación entre la 
superfície disponible de sólidos y la velocidad 
de reacciones en que ellos intervengan y que 
dicha área superficial puede encontrarse a 
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través de cálculos basados en la distribución 
de tamanos en el sólido, para explicamos de 
la necesidad de conocer tal distribución. 

31.12. CARACTERÍSTICAS DE LOS 
MATERIALES GRANULARES 

Los sólidos granulares, por estar formados 
por el agregado de partículas individuales, 
van a presentar un comportamiento que de¬ 
pende de manera fimdamental de las propie- 
dades de tales partículas. Así, por ejemplo, 
una masa de sólido caerá por un plano 
inclinado libremente, o podrá ser alimentado 
a través de una tolva, o se comportará como 
un fluido, “comendo” sin inconvenientes a 
lo largo de un conducto, según sea la rela- 
ción entre las fuerzas gravitacionales* y las 
fuerzas superficiales de sus partículas. 

Cada partícula individual está caracteriza¬ 
da fundamentalmente por su forma, tamano 
y densidad, siendo de importância para de¬ 
terminadas apiicaciones, su energia superfi¬ 
cial, dureza, rugosidad y fuerzas eléctricas 
presentes. 

A. Forma 

Para poder expresar la forma de una par¬ 
tícula irregular se ha convenido en utilizar 


un llamado “factor de forma”, independiente 
dei tamano de la partícula (X). Dicho factor 
se ha elegido de tal manera que, para cubos, 
esferas y cilindros de longitud igual al diâ¬ 
metro, valga uno. 

La relación volumen de partícula/ super- 
ficie de partícula, que para esos tres cuerpos 
es 



para partículas irregulares será = 





expresión que sirve para definir X. 

Valores de X pueden encontrarse en la bi¬ 
bliografia (9, 25, 30, 31, 48). 

B. Tamano de Partícula 

Por convención nos referiremos al tamano 
de partículas sólidas mediante elección de 
una dimensión característica de la misma. 
Si se trata de partículas isodimensionales, 
redondeadas, dicha dimensión o diâmetro no 
ofrece dudas en su elección y significado. 
Pero cuando tratamos con partículas muy 
irregulares, el concepto de diâmetro a apli¬ 
car exige suma prudência en su utilización. 



Fig. 31.32. Superfície específicia creada por impacto sobre vidrio moüdo (129). 
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Superfície real, cm z g 



Generalmente se recurre al denominado 
“diâmetro equivalente”, o sea, el diâmetro 
de una esfera que posea la misma relación de 
superficie/volumen que la partícula en cues- 
tión. De acuerdo a lo visto antes (122): 



C. Densidad 

Partículas muy densas tienden a perma¬ 
necer separadas, no se adhieren a otras y así 
fluyen libremente; Por el contrario son más 
difíciles de fluidizar. 


D. Area Superficial 

Relacionada directamente al tamano de 
la partícula, aumenta en forma notable al 
disminuir és te. Así, llevar una partícula 
desde malla 80 (1.7 mm) hasta malla 400 
(37 micrones) supone aumentar el área dis- 
ponible a razónde90:l. (Figs. 31.32 y 31.33. ) 
Ese incremento en el área superficial, supone 
una capacidad aumentada para la captación 
de gases por adsorción, para la fijación de 
humedad, en la reactividad química, en Ia 
velocidad de disolución, en la atracción 
sobre partículas vecinas, en actividad elec- 
trostática, etc. 
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E. Fuerzas Superficiales 

Ya vimos que al disminuir el tamano de 
las partículas aumenta su superfície espe¬ 
cífica (superfície por unidad de masa) y 
aumenta paralelamente su actividad super¬ 
ficial. Esto es en lo particular notable en 
el caso de polvos finos. En ellos se manifies- 
tan fuerzas superficiales no saturadas que 
provocan atracciones de tipo adhesivo o cohe- 
sivo. Si estas fuerzas superficiales predomi- 
nan sobre las gravitacionales, ya dijimos que 
llevarán al sólido a portarse de una manera 
que dificulta su tratamiento en ciertas ope- 
raciones (cernido, mezclado, transporte, al- 
macenaje). La energia superficial de una 
partícula, por pasar dei tamano 1 cm al de 
1 micrón (IO -4 cm se ve aumentada a cerca 
de 5 X IO 6 * 

F. Dureza 

Depende de su estructura interna, tipo de 
unión química predominante y distancia ra- 

CUADRO 31.IV. FORMA DE LAS 

Forma de partícula 

Esfera 
Octaedro 


Cilindro 



1 ^_ M 1 


Prismas 


Cubo 

Disco sección 
cuadrada 

□l 1 


Disco sección 
circular 



dial entre sus átomos, y dei tamano relativo 
de sus átomos y moléculas. 

En general, a mayor dureza menor posi- 
bilidad de deformación de la partícula y 
menor posibilidad de adherencia con otras 
partículas, resultando en mejores condiciones 
de flujo y mayor porosidad de sus lechos. 

G. Eugosidad 

p definida como relación entre área super¬ 
ficial de la partícula y área superficial de 
una esfera de igual volumen, su inversa es la 
“esfericidad” (^). 

área superficial partícula 1 

área superficial esfera igual volumen P \p 

[8] 

p y $ son factores de forma, al igual que X 
visto anteriormente. La relación entre ellos 
es: 



PARTÍCULAS y su esfericidad* 


Dimensiones 

Esfericidad 


1.0000 


0.8470 

L = 3r 

0.8600 

L = 4r 

0.8500 

L = 8r 

0.7400 

L = 10r 

0.6910 

L = 20 r 

0.5800 

a - a - 2a 

0.7670 

a • 2a- 2a 

0.7610 

a • 2a • 3a 

0.7250 


0.8060 

H = 0.2L 

0.5800 

H = 0.02L 

0.1800 

H = 0.002L 

0.1200 


H = T 

0.8270 

H = 0.4r 

0.7200 

H = 0.33 r 

0.5940 

H = 0.10r 

0.3230 

H = 0.066r 

0.2540 

H = 0.04r 

0.1900 

H = 0.02r 

0.1150 


a ~ arista. H = espesor. 
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Cuanto más se aleja una partícula de la 
forma esférica, tanto menor será ^ y mayor 
p (columnas, agujas, placas, dendritas, fibras, 
cuerpos irregulares, angulares); paralelamen¬ 
te disminuirán sus posibilidades de fluir 
libres y tenderán a aglomerarse y compac- 
tarse (cubo ^ = 0.806; cilindro con longitud 
doble diâmetro, ^ = 0.85, cilindro con lon¬ 
gitud cuádruple diâmetro, ^ = 0.74) (Cuadro 
31.IV). 

H. Fuerzas Eléctricas 

Las partículas üenden a adquirir cargas 
eléctricas superficiales al ser agitadas y ello 
puede constituir un serio inconveniente como 
ya fue mencionado. Cuando se presenta este 
problema, para remediarlo se suele recurrir 
a algunas de las técnicas siguientes: cone- 
xión a tierra de los equipos, trabajo en medio 
húmedo, modificar el tratamiento dei mate¬ 
rial de manera de hacerlo más suave, elegir 
otros materiales de construcción, etc. Ele¬ 
mentos metálicos, óxidos básicos, dextrina, 
dextros a, harinas, tienden a cargarse en 
forma negativa. Elementos no metálicos, óxi¬ 
dos ácidos, almidones, carbón, sal común, 
azufre, adquirirán cargas positivas. Las sales 
se cargarán positiva o negativamente de 
acuerdo a la fuerza relativa de sus iones 
(123). 

31.13. DISTRIBUCION DE TAMANOS 
EN SOL1DOS GRANULARES 

Los sólidos granulares con los que debe- 
mos trabajar en la industria, muy dificil¬ 
mente, por no decir nunca, están constituídos 
por la suma de partículas de igual tamano, 
forma y densidad. Por el contrario, la di¬ 
vergência en tales propiedades puede ser 
grande. En el caso ideal de partículas idên¬ 
ticas, definir y calcular valores para expresio- 
nes como: “volumen de partícula”, “diâmetro 
de partícula”, “número de partículas”, “su¬ 
perfície individual”, “superfície total”, etc., es 
fácil y no ofrece posibilidad de confusión. 
Pero si se trata, como es normal, de la mez- 
cla de partículas de vários tamanos y densi¬ 
dades, es preciso proceder con cautela y 
dejar bien determinado al referirse a aque- 
llas propiedades, qué definiciones y métodos 
han sido* adoptados y seguidos para obtener 
los valores indicados. 


Cuando la mezcla es homogénea en sus 
partículas constituyentes (tamano cons¬ 
tante d p , densidad constante p p ) será: 

masa de una partícula 

"S - V Pp 

masa total 

W = N m p 
volumen partícula 

v. p = a * d p 3 

volumen total 


V T =N‘v p 


superfície partícula 


s p = 6 * b * d* 


superfície total 


A t — N ’ s p 


número partículas 
W W 


N = 

m P 

con lo que: 

W 


W 


v p'Pv 


' Pp a P 


d * 


[ 10 ] 


■Am = 




bXW 

•6 -b-d* -[111 

P p ’ à„ 


siendo: 


a z=z factor de forma para el volumen 
b = factor de forma para la superfície 
b/a = X 

Cuando nuestra mezcla está formada por 
partículas de tamano y densidades diversas, 
las definiciones anteriores pueden ser apli¬ 
cadas si antes se clasifica a las partículas 
de modo de resolver la masa total en una 
sumatoria de fracciones, cada una de ellas 
aceptablemente homogénea en tamano y 
densidades. Será entonces posible aplicar las 
ecuaciones anteriores a cada una de tales 
fracciones y luego sumar los valores parcia- 
les así obtenidos para tener los correspon- 
dientes a la totalidad de la muestra (107). 

El primer paso es entonces descomponer 
una muestra representativa dei sólido granu- 
lqj en fracciones de acuerdo a su tamano, 
y las técnicas que se utilizan con tal fin 
suelen ser algunas de las siguientes (131). 
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Tamizado. 

Este método, el más sencillo y difun¬ 
dido, es aplicable a los materiales más 
diversos con tamanos entre 8 y 10 cm 
y malla 400 (37 micrones). Consiste 
en hacer pasar una muestra pesada dei 
material a través de una serie de ceda- 
zos o tamices, apüados unos encima de 
otros mediante calces adecuados en sus 
bordes, ordenados de tal manera que 
sus orifícios vayan disminuyendo de 
manera progresiva hacia abajo, en don¬ 
de terminan en un plato sólido. Una 
adecuada agitación facilita la caída 
por gravedad dei sólido a través de las 
mallas hasta alcanzar un tamiz, sufi¬ 
cientemente pequeno, que lo retiene. Al 
cabo de un dempo se interrumpe la agi¬ 
tación y se pesan las fracciones acumu¬ 
ladas encima de cada tamiz. 

Cada fracción se considera formada 
por partículas de igual dimensión y 
precisamente la media entre la abertura 
dei tamiz que dejó pasar y la de aquel 
en que quedó retenido. El tamizado se 
realiza en seco, como se ha indicado, 
a menos que los polvos, por su finura 
o características propias, tíendan a 
flocular falseando los resultados. En 
tales casos, se recurre al tamizado 
por vía húmeda eligiendo un solvente 
adecuado, generalmente agua. Con tal 
técnica se evita la formación de aglo¬ 
merados y la retención de polvos por 
adherencia sobre la superfície de las 
partículas mayores (130). 

Microscopio. 

Procedimiento utilizado para partícu¬ 
las muy pequenas, desde malla 200 
(0.074 mm) hasta 0.2 /t. La muestra 
representativa se somete a la observa*- 
ción microscópica, con ayuda de un 
micrómetro de retícula. El retículo mo- 
vible se enfoca encimado a cada par¬ 
tícula y eligiendo una dirección de 
lectura, se mide la mayor dimensión 
de la partícula según esa dirección ele- 
gida. A ese valor se considera como 
diâmetro de la partícula y luego se pro- 
median todos los valores anotados en la 
muestra. La exactitud de la medición 
dependerá de haber tomado una mues¬ 
tra representativa y de medir un 
número de partículas lo bastante gran¬ 
de, de manera de estar seguros, esta- 


dísticamente, de haber eliminado los 
errores inherentes al método (79, 84, 
88, 115, 130). 

— Elutriación. 

La velocidad de sedimentación de 
partículas pequenas es una función 
de las densidades dei fluido y de la 
partícula, y dei área proyectada de ésta. 
Por ello, para partículas de densidades 
uniformes, la velocidad será sólo fun¬ 
ción dei área proyectada (tarnaho). Es 
posible elaborar métodos de separación 
de partículas por arrastre en corrientes 
ascendentes de fluidos, ya que al variar 
la velocidad dei fluido podremos recoger 
fracciones de distintos tamanos médios. 

Estas técnicas son aplicables a par¬ 
tículas comprendidas entre malla 200 
(74 micrones) y 4 a 5 micrones. 

Como fluido generalmente se elige 
aire y los sólidos arrastrados se recogen 
en cartuchos de papel que se pesan 
luego de un cierto tiempo (89, 116, 
130). 

— Sedimentación. 

Al igual que en el método anterior, 
en este procedimiento nos basamos en 
la aplicación de la Ley de Stokes 


que nos dice que la velocidad de sedi¬ 
mentación de partículas de igual den- 
sidad en el seno de fluidos en reposo, 
es uniforme y proporcional a su 
tarnaho. 

A partir de una muestra representa¬ 
tiva se prepara una suspensión en agua 
u otro solvente adecuado. Tal suspensión 
se coloca en una probeta o pipeta es¬ 
pecificada y se deja sedimentar. El 
aparato permite retirar, a intervalos 
determinados de tiempo, volúmenes fijos 
de suspensión, los que se secan, pesán- 
dose el residuo sólido. Se tiene así la 
posibilidad de calcular la distribución 
de tamanos en la muestra original (90, 
91, 92, 93, 118, 119, 125, 126). 

Cuando el tarnaho de partícula es 
muy pequeno, inferior a 0.5, micrones 
y hasta 0.01 micrones, la* velocidad de 
sedimentación es excesivamente lenta. 
En tales casos se han pfopuesto métodos 
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que utilizan la centrifugación para ace¬ 
lerar el proceso (94, 95, 119, 120, 121, 
130). 

— Turbidünetría. 

La disminución en la transmisión de 
luz a través de suspensiones estables, 
puede ser utilizada para estudiar distri- 
bución de tamanos, según procedimien- 
tos adecuadamente especificados (98, 
117, 130). 

— Adsorción de Gases. 

Ya vimos que el incremento de área 
superficial, con la consiguiente mayor 
energia superficial, hace que los polvos 
finos presenten una marcada tendencia 
a fijar una capa laminar de gases sobre 
su superfície. 

Se han desarrollado métodos que de- 
terminan la cantidad de gas fijado (N 2 ) 
y en base a tal dato pemüten calcular 
áreas y números de partículas (80, 81, 
99, 130). 

— Permeabilidad. 

La permeabilidad de lechos estáticos 
granulares está directamente relacio¬ 
nado con la superfície específica dei 
material de relleno. Esto ha servido 
para que se propongan métodos basa- 
dos en la medida de tal propiedad, uti¬ 
lizando aire como corriente fluida que 
circula a través de columnas rellenas 
con los materiales a controlar. De 
aplicación a intervalos de tamano entre 
50 y 0.1 micrones, da valores médios 
de tamano para toda la muestra (82, 
83, 96, 97, 130). 

— Velocidad de Disolución. 

Para determinados materiales se re- 
gistran técnicas que miden la velocidad 
de disolución en solventes adecuadamen¬ 
te seleccionados (cuarzo en FH), 

31.14. ANALISIS POR TAMIZADO 

Los tamices utilizados se construyen de 
telas tejidas con alambres metálicos, de diâ¬ 
metro y espaciado cuidadosamente especifi¬ 
cados, formando el piso de cajas cilíndricas. 
Tales cajas tienen diâmetros que oscilan 
entre los 20/25 cm y una altura de alrededor 
de 7 cm. 


Sus bordes permiten que los tamices cal- 
cen muy bien, pudiéndoselos encimar for¬ 
mando una pila que se cierra por arriba 
mediante una tapa y por debajo con un plato 
sólido. 

Las aberturas de la malla metálica son 
cuadradas y el tamano se determina indi¬ 
cando la longitud dei lado dei cuadrado, para 
los tamices grandes, o bien el número de 
aberturas por unidad de longitud (cm o 
pulgada), para los tamices más finos (85, 
86, 87, 88, 130). 



L = luz de malla 
d = diâmetro de alambre 
m = ancho de malla 
m = L + d 

n = número de mallas 
1 1 

n = — n 2 = — [13] 

m m 2 

superfície aberturas 

K = -- 

superfície total 

L 2 

K = característica dei tamiz -- 

(L + dy 

= L*-v? 

[14] 

Las aberturas de tamices sucesivos están 
en una relación simple, constante, que suele 
sqp 2, \/2” o Según sea esa relación 
tenemos distintas series de tamices. En los 
Cuadros 31.V, 31.VI y 31.VII se dan los más 
comúnmente utilizados en la industria. La 
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CUADRO 

31.V. SERIE 

DE TAMICES 

TYLER* 

A 

B 

C 

D 

1.050 

26.67 

0.148 


• 0.883 

22.43 

0.135 


0.742 

18.85 

0.135 


• 0,624 

15.85 

0.120 


0.525 

13.33 

0.105 


• 0.441 

11.20 

0.105 


0.371 

9.423 

0.092 


• 0.312 

7.925 

0.088 

2Vfe 

0.263 

6.680 

0.070 

3 

• 0.221 

5.613 

0.065 

3VSt 

0.185 

4.699 

0.065 

4 

• 0.156 

3.962 

0.044 

5 

0.131 

3.327 

0.036 

6 

• 0.110 

2.794 

0.0328 

7 

0.093 

2.362 

6! 032 

8 

• 0.078 

1.981 

0.033 

9 

0.065 

1.651 

0.035 

10 

• 0.055 

1,397 

0.028 

12 

0.046 

1.168 

0.025 

14 

• 0.0390 

0.991 

0.0235 

16 

0.0328 

0.833 

0.0172 

20 

• 0.0276 

0.701 

0.0141 

24 

0.0232 

0.589 

0.0125 

28 

• 0.0195 

0.495 

0.0118 

32 

0.0164 

0.417 

0.0122 

35 

• 0.0138 

0.351 

0.0100 

42 

0.0116 

0.295 

0.0092 

48 

• 0.0097 

0.246 

0.0070 

60 

0.0082 

0.208 

0.0072 

65 

• 0.0069 

0.175 

0.0056 

80 

0.0058 

0.147 

0.0042 

100 

• 0.0049 

0.124 

0.0038 

115 

0.0041 

0.104 

0.0026 

150 

• 0.0035 

0.088 

0.0024 

170 

0.0029 

0.074 

0.0021 

200 

• 0.0024 

0.061 

0.0016 

250 

0.0021 

0.053 

0.0016 

270 

• 0.0017 

0.043 

0.0014 

325 

0.0015 

0.038 

0.0010 

400 


A — Abertura en pulgadas; B = aberturas en nun; C = diâmetro alambre en pulgadas; D — malla. 

* Esta serie está basada en la malla 200» con una abertura de 0.0029 plg y un iHámetro de alam¬ 
bre de 0.0021 plg. Razón de aberturas consecutivas ^2~ adoptada por el National Bureau oí Standards, 
USA. Los tamices indicados con un punto (.) no se utilizan para análisis que no sean muy rigurosos, 
con lo que para los restantes la razòn de aberturas consecutivas es s/$L 
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Abertura 

en mm 

0.254 

0.211 

0.180 

0.157 

0.139 

0.127 

0.107 

0.084 

0.063 

Abertura en 
pulgadas 

0.01 

0.0083 

0.0071 

0.0062 

0.0055 

0.005 

0.0042 

0.0033 

0.0025 

Diâmetro 
alambre en 
pulgadas 

0.01 

0.0083 

0.0071 

0.0063 

0.0055 

0.005 

0.0041 

0.0033 

0.0025 

Malla 

50 

60 

70 

80 

í 90 

100 

120 

130 

200 
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CU ADRO 31.VII. 

SERIE DE 

TAMICES 

BRITÂNICOS. 


B.S.S. 

* 



A 

fi 

C 


a 

0.500 



1 7/8 

0.464 



1 3/4 

0.432 



15/8 

0.400 



1 1/2 

0.372 



1 3/8 

0.348 


Platos 

1 1/4 

0.324 



1 1/8 

0.300 


Perforados 

1 

0.300 



7/8 

0.276 



3/4 

0.252 



5/8 

0.232 



1/2 

0.192 



1/2 

0.128 



3/8 

0.104 



1/4 

0.092 



3/16 

0.080 



1/8 

0.072 



1/16 

0.038 



1/32 

0.021 



0.1320 

0.068 

5 

Tamices 

0.1107 

0.056 

6 

de malla 

0.0949 

0.048 

7 

tejida 

0.0810 

0.044 

8 


0.0660 

0.034 

10 


0.0553 

0.028 

12 


0.0474 

0.024 

14 


0.0395 

0.023 

16 


0.0336 

0.022 

18 


0.0275 

0.018 

22 


0.0236 

0.0164 

25 


0.0197 

0.0136 

30 


0.0166 

0.0112 

36 


0.0139 

0.0088 

44 


0.0116 

0.0076 

52 


0.0099 

0.0068 

60 


0.0083 

0.0056 

72 


0.0070 

0.0048 

85 


0.0060 

0.0040 

100 


0.0049 

0.0034 

120 


0.0041 

0.0026 

150 


0.0035 

0.0024 

170 


0.0030 

0.0020 

200 


0.0026 

0.0016 

240 


0.0021 

0.0012 

300 


* A = Diâmetro de abertura en pulgadas. 

B = Diâmetro dei alambre o ancho dei puente 
entre orifícios en pulgadas. 

C = Número de malias por pulgada. 
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serie Tyler es quizás la más difundida y está 
basada en el tamiz de malla 200 (abertura 
0.074 mm-diámetro de hilo 0.05334 mm). 
Los otros tamices varían según la razón 
constante t^ 27 De todos ellos y con la ra¬ 
zón VT se puede formar una serie inter¬ 
media, no completa, para análisis no tan 
rigurosos. 

La agitación, que facilita el pasaje a tra¬ 
vés de los orifícios se hace a mano o, lo 
que es mejor, colocando la pila de tamices 
encima de una plataforma, apoyada sobre 
elásticos, que es zarandeada por medio de 
un excêntrico (Ro-Tap) (Fig. 31.34). 

Se carga en el tamiz superior la muestra 
pesada de sólido (100 g), se tapa y se ase- 
guran los tamices con correas especiales o 
pinzas. Se procede a agitar la pila de tamices 
durante un tiempo prudencial o hasta cons 1 - 
tancia de peso (15 a 20 min). La fracción 
retenida en cada tamiz se designa con la de- 
nominación dei tamiz superior que la dejó 
pasar y la de aquel que la retuvo. Por 
ejemplo 100/150 o bien —100 — 150 signi¬ 
fica que se trata de la fracción de partículas 
que pasó a través dei tamiz 100 y quedó 
retenida por el tamiz 150. 

Si bien los tamices llegan hasta malla 
400, los inferiores a 200 no se suelen utilizar 
por la inseguridad en los resultados que 
suministran. Tales tamices finos son muy 
costosos y delicados. Se deterioran fácilmente 
ya que se obturan y deforman los alambres. 
Su manejo incorrecto lleva a resultados 
falsos y por ello es aconsejable no usarlos. 


Se denomina “eficiência de ün tamiz” a 

% de material que en realidad pasa 
a través 


% de material capaz de pasar a través 

[15] 




Fio. 31.34. Juego de tamices y "Ro-Tap”. 
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Como factores más comunes causantes de 
inexactitudes en las determinaciones de ta- 
mizado se tiene: 

— Sobrecarga de los tamices (muestxa 
muy grande). 

—Tamano muy pequeno de las partículas. 

— Fuerzas electrostáticas que hacen adhe- 
rirse a las partículas entre sí. 

— Cierto grado de humedad que facilita 
la formación de agregados. 

— Características de adherencia de cier- 
tos materiales pegajosos. 

— Alta proporción de partículas con ta¬ 
mano casi idêntico al de abertura dei 
tamiz. 

La eficiência aumenta mucho cu ando se 
recurre a técnicas de tamizado por vía hú- 
meda. 

31.15. PRESENTACION DE LOS 
RESULTADOS DEL TAMIZADO 

Los resultados dei análisis granulométrico 
de una muestra sólida por tamizado suelen 
presentarse en un cu adro en el que se in- 
dican para cada fracción, denominación 
de acuerdo al juego de tamices utilizado, diâ¬ 
metro medio asignado a las partículas de 
cada fracción, fracciones en peso de la 
muestra original que pasaron y que se retu- 
vieron para cada tamiz. (Cuadro 31.VHI.) 


Para visualizar la distribución de tama- 
nos en la muestra original, los valores ob- 
tenidos se grafican y con tal objeto se han 
propuesto vários tipos de representación 
gráfica. En los diagramas diferenciales se 
indican fracciones dei total retenidas por 
cada uno de los tamices. en función de las 
aberturas medias de éstos. (Fig. 31.35). 
Por el contrario, en los diagramas acumu- 
lativos se representan en abscisas las aber¬ 
turas de malla y en ordenadas las fraccio¬ 
nes en peso, dei total, que pasan a través 
dei tamiz. Esta última representación es 
posible hacerla también para los retenidos 
en vez de para el material que ha pasado 
(Fig. 31.36). 

Los diagramas diferenciales, como ya he¬ 
mos mencionado anteriormente, son especí¬ 
ficos para cada serie de tamices ya que la 
representación obtenida es diferente si se 
modifica la relación entre aberturas 
de tamices consecutivos. 

No sucede lo mismo con las representa- 
ciones de tipo acumulativo, que son inde- 
pendientes dei juego de tamices utilizado. 

Para mejorar el gráfico obtenido, disper¬ 
sando los puntos representativos en la zona 
de los finos, se recurre a la utilización de 
escalas logarítmicas (Fig. 31.37). 

Los resultados que se obtienen por ta¬ 
mizado para las partículas muy finas, deba- 
jo de malla 200, no son seguros en razón 
de las dificultades ya mencionadas. Por 


CUADRO 31.VIII. RESULTADOS DEL ANALISIS POR TAMIZADO DE UNA PARTIDA 

DE METILMELUBRINA MAGNESICA. * 


A 

6 

C 

D 

E 

F 

Malla 


x i 


D, 

1 

10/14 

0.140 

0.025 

0.025 

0.1168 

0.975 

14/20 

0.1001 

0.295 

0.320 

0.0833 

0.680 

20/28 

0.0711 

0.239 

0.559 

0.0589 

0.441 

28/35 

0.0503 

0.166 

0.725 

0.0417 

0.275 

35/48 

0.0356 

0.108 

0.833 

0.0295 

0.167 

48/65 

0.0252 

0.071 

0.904 

0.0208 

0.095 

65/100 

0.0178 

0.043 

0.947 

0.0147 

0.053 

100/150 

0.0126 

0.033 

0.980 

0.0104 

0.020 

150/200 

0.0089 

0.020 

1.000 

0.0074 

0.000 

— Tamices 

serie Tyler. 





— Diâmetro medio de tamices en cm. 




= Fracción 

en peso retenida en 

cada tamiz g/g. 





D = Total acumulado de retenidos hasta cada 
tamiz g/g. 

E = Diâmetro tamiz en cm. 

F — Total que pasó hasta cada tamiz g/g. 
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Fia. 31.36. Diagrama acumulado, con datos dei Cuadro 32.VIII. 














Fig. 31.37. Representación diferencial en escala logarítmica utilizando los datos dei Cuadro 32.VIÍI. 



Fie. 31.38. Gráfica correspondiente al ejemplo dado en Presentqción de los resultados dei tamizado.* 



Dm 

XI 




D n 

* 10/14 

0.1410 

0.063 


48/65 


0.0252 

14/20 

0.1001 

0.135 


65/100 


0.0178 

20/28 

0.0711 

0.160 


100/150 


0.0126 

28/35 

0.0503 

0.162 


150/200 


0.0089 

35/48 

0.0356 

0.128 


-200 


0.0074 

Del gráfico: 










Dm 


Xi 



200/270 


0.00635 


0.0290 



270/400 


0.00455 


0.0222 



-400 


0.00315 


0.0145 







0.0657 


Corresponde 

ajustar el último valor 

que se convierte entonces en 

0.0058. 



xt 

0.115 

0.079 

0.058 

0.042 

0.057 
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ello, para tales tamanos se prefiere recurrir 
a métodos de cálculo que se basan en el 
hecho experimental de que las colas de 
productos de molienda muestran una distri- 
bución fraccional por tamizado, que es 
función exponencial dei diâmetro de la par¬ 
tícula. 

O sea: 

— dx - 

-= a(d # )* [16] 



a, fe = constantes 

x = fracción de masa de la muestra con 
un diâmetro medio d () por tamizado 
que por integración nos da: 

ac = --d + b [17] 

k + 1 v 


expresión que en un diagrama a escalas lo¬ 
garítmicas, corresponde a una línea recta 
en la región de partículas finas. Es posi- 
ble en base a los datos dei tamizado corres- 
pondiente a partículas mayores de malla 200, 
trazar una recta que, extrapolada hacia los 
finos permite obtener los valores buscados. 
Esa extrapolación es válida si se utiliza en 
lecturas de tamanos con el mismo intervalo 
de aberturas de tamices sucesivos que se 
utilizaron en el tamizado ( y/~T) (104-111). 

Ejemplo 

Una muestra de borato de sodio cristal 
tomada dei producto de un molino a bolas 
da el siguiente análisis por tamizado en 
tamices serie Tyler: 


10/14 

0.1410 

0.063 

28/35 

0.0503 

0.162 

65/100 

0.0178 

*i 

0.079 -200 0.057 

14/20 

0.1001 

0.135 

35/48 

0.0356 

0.128 

100/150 

0.0126 

0.058 

20/28 

0.0711 

0.160 

48/65 

0.0252 

0.115 

150/200 

0.0089 

0.042 


Completar la distribución de tamanos obte- 
niendo los valores correspondientes a 
— 200 . 

Se trabaja en çscala doble logarítmica 
y con los datos correspondientes a los 
cuatro últimos puntos se traza una recta 
que extrapolada hacia la región de los finos 
permite leer las fracciones para intervalos 
de tamanos de la serie Tyler (Fig. 31.38). 


Por ‘Valor medio” de cualquier conjunto 
de valores, entendemos a un valor que puede 
representados a todos, de tal manera que 
multiplicando dicho valor medio por el nú¬ 
mero de ejemplares dei conjunto obtengamos 
el valor total de dicha propiedad. 

Esta definición equivale a decir que el 
valor medio verdadero de cualquier propiedad 
está dado por: 


31.16 APLICACIONES DEL ANALIS1S 
POR TAMIZADO 

Con los datos suministrados por el tami¬ 
zado de nuestra muestra podemos obtener 
información adicional acerca de la misma. 
Así es posible adjudicar al sólido diversas 
dimensiones medias, de acuerdo a la aplica- 
ción ulterior de ellas, o bien, calcular la 
superfície específica o el área total de las 
partículas e inclusive llegar a un valor acep- 
table para el número total de partículas 
(112, 113, 114, 115). 

31.17. DIÂMETRO MEDIO 
DE PARTÍCULAS 

Este concepto exige suma prudência en 
su utilización y para ello debe partirse de 
definiciones bien claras y concretas. 



y = propiedad en estúdio 
W = valor medio de dicha propiedad en el 
intervalo x 2 — x x . 

En la práctica, para intervalos finitos, las 
integrales se transforman en sumatorias. De 
acuerdo a lo anterior, en un conjunto de par¬ 
tículas, el diâmetro medio debe ser elegido 
de tal manera que multiplicado por el nú¬ 
mero de partículas nos dé el valor de suma 
de todos los diâmetros dei grupo. Lo mismo 
podría decirse de valores como: superfície 
media, volumen medio, peso medio. Está 
claro que, para cualquier masa granular, 
es difícil que una misma partícula satisfaga 
todos aquellos requisitos y pueda entonces 
ser representativa dei volumen, dei peso, 
de la superfície. Ya hemos visto que las par- 
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tículas muy pequenas contribuyen notable- 
mente al área superficial; sin embargo, su 
aporte al peso es mínimo. Es por ello que 
algún tipo de compromiso debe ser asumido 
y así se designa como diâmetro medio al de 
una partícula que posea alguna otra propie- 
dad media, distinta dei diâmetro. Surgen 
entonces distintas posibilidades y todas serán 
correctas con la condición de que sean apli¬ 
cadas adecuadamente. 

Supongamos entonces que hemos some- 
tido una muestra representativa de nuestro 
sólido granular a un análisis por tamizado 
y hemos obtenido una serie de fracciones 
de peso x i (columna C de Cuadro VIII) 
siendo d pi el diâmetro que hemos asignado 
a las partículas de cada fracción y supon¬ 
gamos que el número de partículas sea 
n-. Vamos a considerar a las partículas de 
densidad uniforme y de igual forma, con 
lo que los factores de forma son los mis>- 
mos en todas las fracciones. 

Será entonces, 

* 4 - n 4 • a 4 • d * v j • Pp [19] 

y definimos, 

A) Diâmetro medio verdadero: 






ZTli 





Mpi 2 

x i 


a à 

% p% 



B) Diâmetro medio respecto de la super¬ 
fície: Utilizado en procesos que supongan 
el pasaje de fluidos a través de lechos 
porosos, en trituración y molienda, en ab- 
sorción en torres rellen as, en adsordón 
de gases, en difusión de luz a través de 
suspensíones, etc. Es un valor tal que ele¬ 
vado al cuadrado y multiplicado por un 
factor de forma y por el número de par¬ 
tículas nos informa dei área total de la 
muestra. 

b ■ d\ t ■ 2n í = ij + b 2 cP p2 n2 

+ + • • • + MV»; - Zb-nfd^ 

[ 21 ] 



C) Diâmetro medio respecto dei volumen: 
de aplicación en secado spray, rociadores, 
en toda oper ación donde in teres a cono- 
cer la distribución de una masa en un 
rocio. 



D) Diâmetro medio respecto dei peso: 


b^d 3 ^ ~ 


d pi 

[24] 


= 1 


[25] 


E) Diâmetro medio Sauter: dimensión de 
una partícula que tuviera el volumen 
promedio por unidad de superfície. Pro- 
bablemente el diâmetro más utilizado en 
ingeniería química cuaíldo se trata de con¬ 
siderar el área superficial por unidad de 
volumen de lecho relleno (adsorción, cata¬ 
lizadores, solubílidad de cristales en solven¬ 
tes, difusión en torre rellena, secado por 
aspersión, rociadores en humidificadores). 


P tau 




[ 26 ] 
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31.18. SUPERFÍCIE ESPECIFICA 


Area de superfície que corresponde a la 
unidad de masa, depende de la condición 
de la superfície y dei tamano de la par¬ 
tícula. 

Tratándose de partículas de forma geo¬ 
métrica definida, simple, su cálculo es in<- 
mediato. Así para la esfera es: 


ird\ 6 

d3 e Pp d e 

PS? — 


[27] 


Si por el contrario consideramos ima par¬ 
tícula irregular, su superfície específica 
será: 


_ 6 ■ b * d\ 6 * X 
m p ~ a-d\p v ~ d v - Pp 

ya que 

b/a — X 


[28] 


Tomando ahora el caso de un sólido gra¬ 
nular que, sometido a la granulometría 
por tamizado diera los resultados ya vistos, 
el cálculo de su superfície específica seria: 

Superfície total 26 • b i * n* * d* pi 
Masa total “ 2 \a i ■ n i * d* pi • Pp 
_ 6 ■ bzrt j • d.z pi 

a ' ■ d* pi 



31.19. NUMERO DE PARTÍCULAS 


Este valor puede obtenerse partiendo de 
la ecuación: 


W 


[30] 


Si se trata de ima muestra que fuera 
resuelta en una serie de fracciones por 
tamizado, la expresión anterior será aplica- 
ble a cada fracción y el valor total se ob- 
tendrá sumando los valores parciales: 


' ap v ^ d* Bi 


[31] 


permiten transformar las sumatorias en 
integrales y evaluar el valor de las mismas 
por integración gráfica. 


31.20. EQUIPOS INDUSTRIALES 
DE TAMIZADO 

Los mismos princípios involucrados en el 
tamizado en laboratorio para determinar la 
distribución de tamanos de un material gra¬ 
nular, aparecen en el cernido industrial. La 
separación mecânica de sólidos es realizada 
por medio de una superfície cribada, con 
aberturas uniformes que originan dos frac- 
cicnes, las partículas mayores forman el 
“rechazo” en tanto las menores, que pasan 
a través de los orifícios, constituyen el “cer¬ 
nido” o finos. Los tamices industriales pue- 
den construirse con barras formando una 
parrilla, con chapas perforadas o con ranu- 
ras, o con telas metálicas o no. Esta superfí¬ 
cie con aberturas está dotada de un movi- 
miento giratorio o vibratório que se le 
imparte mecânica o eléctricamente, estando 
algo inclinado para facilitar el avance dei 
sólido. 

Algunos equipos presentan varias superfí¬ 
cies cemidoras, con tamanos decrecientes de 
manera de dividir la alimentación en varias 
fracciones de limites de tamanos más estre- 
chos. Un tamiz trabajando en condiciones 
ideales daria dos comentes netamente sepa*- 
radas, finos y rechazos. En la prácdca eso 
no sucede y siempre algo de los finos acom- 
pana a los rechazos y partículas mayores 
aparecerán en los finos (100, 102, 103, 122, 
127, 128). 

De acuerdo a lo anterior se define una 
eficiência o rendimiento dei tamiz en base 
a lo siguiente: 

Sea una alimentación F,* que sometida 
a un tamizado ideal daria una comente 
de finos D y otra de rechazos R, cumplién- 
dose entonces 

F = D + R [32] 

Si llamamos x F? x r) , x R a las fracciones en 
peso de material capaz de pasar por la 
abertura dei tamiz, correspondientes a cada 
una de. aquellas corrientes, será: 

Fac^, = Dx d + Rx r [33] 


Tanto esta expresión como las anterio¬ 
res, usando los datos de tipo acumulativo. 


que combinada con [32] permite obtener 
cualquiera de las siguientes relaciones 
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Definimos eficiência de nuestro tamiz a 
la relación de peso de material que pasó 
a través dei tamiz sobre el peso de mate¬ 
rial en la alimentación capaz de pasar; 
o sea; 


E t = 


Fx f 


[37] 


Se puede definir otra eficiência basada 
en los rechazos: 


E' = 

t 


R ' (1 — 

F( 1 - x F ) 


[38] 


A partir de las dos anteriores se obtie- 
ne una eficiência total basada en ambas 
corrientes 


E t ~ E t 


D ‘ R ' x D (1 x R ) 

F 2 x F (1 — x F ) 


[39] 


Que con las Ecs. [34] y [36] se convier- 
te en: 


( X D X R )( X R ~ X D^ X f( 1 ” X F^ 

La eficiência de un tamiz industrial dismi- 
nuye al disminuir el tamano de las partícu¬ 
las dei material a procesar. Aumentar la 
capacidad dei tamiz provoca también una 
disminución pronunciada en la eficiência y 
se debe elegir un balance razonable entre 
ambas. La humedad es un factor muy im¬ 
portante y para ciertos materiales puede lle- 
var a la necesidad de secar el material o 
por ei contrario a trabajar en medio húmedo 
(107.) Valores normales de eficiência están 
entre el 85 a 95%. 

En el capítulo de POLVOS se dan las nor¬ 
mas de las farmacopeas como así el trata- 
miento de los mismos y los diversos modelos 
de tamices utilizados en el área de la tec¬ 
nologia farmacêutica. 


Nomenclatura de Molienda y Tamizado 

a = factor de forma para el volumen 
de una partícula 
A = área de superfície sólida 


A f = área de superfície específica 
A ■ = índice de abrasión 
A t = área de superfície total 
b — factor de forma para la super¬ 
fície de una partícula 
C a = calor específico dei aire 
C m = calor específico 
d = diâmetro de alambre 
d e — diâmetro de esfera 
d p — diâmetro de partícula 
d p€ = diâmetro equivalente 
d p j = dj = diâmetro final de partícula 
d pi — d i = diâmetro inicial de partícula 
d p = diâmetro medio verdadero 
d na = diâmetro medio respecto a la su- 
perficie 

d pv = diâmetro medio respecto al volu¬ 
men 

d p w — diâmetro medio respecto a la 
masa 

d pSau — diâmetro medio Sauter 

D = masa de finos en tamiz industrial 
D t = abertura de malla de tamiz 
E = energia consumida en equipos de 
molienda 

Ej = trabajo índice 
E, = eficiência de tamiz 
F = alimentación a un tamiz indus¬ 
trial 


g = aceleración de la gravedad 
K = constante 

X, = característica dei tamiz 
L = luz de malla 
m = ancho de malla 
m p = masa de una partícula 
n = número de mallas 
n c = velocidad crítica de rotación de 
un molino rotatorio 
n t = número de partículas en la frac- 
ción i 

N p = número total de partículas 
P s potência 

q = relación de reducción en una ope- 
ración de molienda 
Q r = calor perdido por radiación 
r = característica de ima serie de ta¬ 
mices; radio de bola 
A = masa de rechazos en un tamiz 
industrial; radio de tambor 
s p = superfície de una partícula 
T = temperatura 

v = velocidad de sediiftentación de 
partículas 

v p = volumen de una partícula 
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V = volumen de aire que pasa por 
un equipo 
V t = volumen total 
W = peso de una fracción de partículas 
W = peso total 
X = factor de forma 
fi = viscosídad 
p = densídad, rugosidad 
$ = esferícidad 
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Mezclado y Agitación 

t 

AURÉLIO R. HERNANDEZ 


32.1. DíTRODUCCION 

Esta operación es una de las más antiguas 
y en la actualidad probablemente sea una 
de las más difundidas, ya que la mayoría de 
las industrias químicas modernas suponen 
en una o varias etapas dei proceso, la mez- 
da de sustancias con algún fin determinado. 
De la eficacia con que se realiza tal mezcla 
ha de depender seguramente, que el proceso 
se reaHce en forma correcta o no. 

No obstante su importância, es también 
una de las operacíones menos conocidas y 
ello se debe a su extrema complejidad por 
la gran variedad de situ aciones que pueden 
plantearse. 

Las principales aplicaciones dei mezclado 
son las siguientes: 

— Mezcla de sólidos. 

— Mezcla de sólidos y líquidos formando 
pastas. 

—■ Suspensión de sólidos en líquidos. 

— Dispersión de líquidos inmiscibles (emul- 
sifícación), 

— Disolución de sólidos, líquidos o gases. 

— Contacto entre fases con miras a su 
reacción química (aumento de super¬ 
fícies de contacto). 

— Homogeneízación de concentradones. 

— Homogeneización de temperaturas (ca- 
lentamiento o enfriamiento). 


32.2. CLASIFICACION DE LOS 
SISTEMAS DE MEZCLADO 

De acuerdo a la naturaleza de los compo¬ 
nentes de la mezcla es posible distinguir los 
siguientes sistemas: 

I. Sistemas líquidos de una sola fase. 

11. Sistemas líquidos de dos fases. 

III. Sistemas gas-Hquido. 

IV. Sistemas sólido-líquido. 

V. Sistemas sólido-sólido. 

El sistema tipo 1 supone condiciones ho¬ 
mogéneas y nuestro objetivo puede ser la 
mezcla íntima de dos o más líquidos misci- 
bles, ya sea, puros o soluciones, o bien faci¬ 
litar procesos de transferencia de calor para 
homogeneizar temperaturas en nuestro siste¬ 
ma, o provocar calentamientos o enfrlamien- 
tos (transferencia de o hacia el exterior). 
Los otros sistemás ÍI al IV, son sistemas 
heterogéneos en donde los objetivos pueden 
ser dispersiones de ima fase en otra, ya sea, 
para solubilizar o incrementar áreas inter- 
faciales en reacciones químicas o procesos 
difu sionales, como también facilitar trans¬ 
ferencias de calor entre las fases desde o 
hacia el exterior. La mezcla de sólidos entre 
sí, presenta características propias. 
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32.3. SISTEMAS LÍQUIDOS DE 
UNA SOLA FASE 

A. Equipos 

El equipo estándar para agitación o mez- 
cla en fase líquida, es un tanque con un 
agitador rotatorio y si bien las variaciones 
de tal esquema son numerosas, los princí¬ 
pios básicos involucrados son en todos los 
casos, derivaciones de los estudiados en di¬ 
nâmica de fluidos. Cuando se estudia el 
comportamiento de un agitador, de cualquier 
tipo que sea, se encuentra que existe ima 
íntima y muy compleja relación entre la 
eficiência dei equipo, las propiedades dei 
material a tratar, la geometria dei equipo 
y las condiciones operativas (1). Como era 
de esperar, se halla que, al aumentar la vis- 
cosidad dei líquido, o la densidad total dei 
material o la diferencia de densidades entre 
las fases, se hace más difícil la operación. 

En general, los materiales muy viscosos, 
pastas, plásticos, se tratan en régimen dis- 
continuo, en tanto los materiales livianos 
permiten su tratamiento continuo. 

Una clasificación de los equipos podría ser 
la siguiente (9, 17, 37, 59, 75, 79, 92, 
109 y 111): 

a. Mezcladores de Flujo 

Los gases y en ocasiones ciertos líquidos, 
pueden mezclarse si se los hace pasar a 
através de una misma boquilla o bien intro- 
duciendo uno de ellos, por medio de un 
eyector, en una comente continua dei otro. 

A veces, se recurre al burbujeo de un gas 
soplado en el fondo de un tanque para agitar 
a líquidos allí contenidos (5, 35, 38, 40, 
41, 69). 

Los líquidos pueden mezclarse haciéndolos 
pasar juntos a través de una bomba centrí¬ 
fuga. 

b. Agitadores Rotatorios 

Dentro de esta clase de agitadores pode¬ 
mos establecer tres categorias principales: 

i. A propulsores 

Del tipo de las hélices marinas, son aptos 
para líquidos livianos. Generan fundamen¬ 
talmente un flujo axial en el material, ori¬ 
ginando una corriente cilíndrica, con gran tur¬ 
bulência en su interior, la que avanza hasta 
chocar con los contornos dei recipiente. Llevan 


entonces su influencia a considerables dis¬ 
tancias y en ese recorrido captan nuevas 
porciones de líquidos. La energia mecânica 
que el agitador transmitió al líquido, pro¬ 
vocando turbulência y transporte a distancia, 
de matéria, va disipándose lentamente como 
transferencia de momento a las capas más 
lentas de fluido. 

Acompahando a este movimiento axial, 
unidireccional, habrá siempre otro de menor 
magnitud, en sentido radial. 

Estos agitadores, según los líquidos a tra¬ 
tar, operan desde 400 rpm hasta 1 800 rpm 
los más pequenos. Sobre un mismo eje pue¬ 
den montarse vaiios agitadores de este tipo. 
La forma, número y curvatura de las aletas 
de la hélice, presenta gran variación según 
los distintos modelos lo que puede verse en 
las Figs. 32.1, 32.2, 32.3, 32.4, 32.5, 32.6 
y 32.7. 

ii. A paletas 

De gran sencillez en su construcción, con- 
sisten en dos o más paletas, de diáme tro 
apreciable (40 a 80% dei diâmetro dei 
tanque), horizontales o verticales, que giran 
a bajas velocidades (20 a 150 rpm) mon¬ 
tadas sobre un eje Figs. 32.8, 32.9, 32.10, 
32.11 y 32.12. 

Empujan al material y crean un flujo 
netamente circular alrededor dei eje de 
rotación (predomínio de los componen¬ 
tes tangenciales sobre los radiales) man- 
teniendo las capas adyacentes en sus res¬ 
pectivos planos horizontales con muy poco 
o nada de mezcla entre ellas. Esta tendencia 
a la estratificación se acentua con los lí¬ 
quidos muy viscosos. El agregado de aletas 
cortacorrientes o deflectores, modifica favo- 
rablemente la situación, aumentando los pro- 
cesos de corte en el fluido. La incorporación 
a las paredes dei tanque de tales deflectores 
aumenta el consumo de potência dei agitador. 

Para trabajos pesados, las paletas se di- 
senan siguiendo el contorno dei recipiente 
y rotan dejando una claridad mínima entre 
agitados y pared, de maneta de raspar cual- 
quier depósito que pudiera acumularse (agi¬ 
tadores tipo anela) (Figs. 32.13, 32.14, 

32.15, 32.16 y 32.26). 

iii. A turbinas 

Se trata de rodetes de bombas* centrífugas, 
sin la carcaza, trabajando directamente su- 
mergidos en el líquido. El material es tomado 
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Fig. 32.1. Agitador a hélice. 

Fig. 32.2. Agitador a hélice con motor para apo- 
yar en borde de tanque. 

Fig. 32.3. Agitador con un tubo central hueco a 
cuyo través pasa el fluido; Ueva tres ale tas con 
formas y curvaturas distintas que aumentan la 
cantidad de flujo por unidad de potência entregada 
al agitador. 

Fig. 32.4. Agitador con estabilizadores en cada 
aleta dei mismo. Elias permiten que se aplique más 
potência para un determinado diâmetro de agitador. 


Fig. 32.5. Agitador con tres aletas de curvaturas 
distintas, mucho más anchas contra el eje que en 
el borde, aseguran máximo flujo con mínimos es- 
fuerzos mecânicos cortantes. 

Fig. 32.6. Agitador con tres a ocho aletas de cur¬ 
vaturas variables con cuerpo central aerodinâmico. 

Fig. 32.7. Agitador de aletas huecas con orifícios 
para dar salida a gases, que se alimentan desde 
el eje hueco. Tiene forma parecida a las alas de 
Ibs aviones. Permite dispersiones de gases en 
líquidos. 

Fig. 32.8. Agitador a paletas. 
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Fig. 32.9. Agitador a paletas curvas en tanque con 
serpentín calefactor. 


Fig. 32.13. Agitador a paletas verticales con ras¬ 
pador tipo anela. 


Fig. 32.10. Agitador a paletas con raspador para 
fluidas viscosos. 

Fig. 32.11. Agitador a cinta espiral» trabajo suave. 

Fig. 32.12. Agitador que combina las caracterís¬ 
ticas de los agitadores de las Figs. 32.10 y 32.11. 


Fig. 32.14. Otro modelo de agitador tipo anela. 

Fig. 32.15. Agitador a paletas con raspadores de 
pared y fondo. 

Fig. 32.16. Agitador con similar mecanismo que 
el de la Fig. 32.15 pero con otro tipo de paletas y 
raspadores. 




















































































































































Fro. 32.17 

Fig. 32.17. Agitador a turbina. 


Fig. 32.18. Agitador a turbina cubierta. 

Fig. 32.19. Agitador a turbina en tanque con ser- 
pentin calefactor y aletas deflectoras. 

Fig. 32.20. Agitador con dos troncos de cono que 
toman el fluido y lo lanzan contra un elemento 
central que ejerce gran turbulência. Giran entre 
1800 a 3 600 rpm. Aptos para líquidos con visco¬ 
sidades hasta 50 000 cp. 



Fig. 32.21. Agitador con mezcladores a conos ins¬ 
talados en una columna de extracción líquido-] í- 
quido, dividida en compartimientos de manera de 
succionar de uno y expeler en el otro con intervalos 
cortos de tiempo para coalescência de la mezcla. 
1» salida de Liquido liviano; 2, separadores; 3, 
entrada de líquido liviano; 4, sal ida de líquido 
pesado; 5, mezcladores; G, entrada de líquido pesado. 

Fig. 32.22. Agitador que consta de una bomba 
centrífuga que succíona por encima dei mlsmo, 
descarnando a través de dos boqueras dirigidas 
hacia abajo. En particular indicado para sólidos 
difícil de mojar. La suspensión se alimenta a 
la rejiU* de succión de la bomba y lo* sólidos se 
sdspenden correctamente y mojan a su paso a tra¬ 
vés de la bomba. 1, soportes; 2, eje agitador; 3, 
rejilla que cubre la boca de succión; 4, boquillas 
eyectoras; 5, bomba centrífuga. 
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Fio. 32.23. Agitador que se inserta directamente 
en la pared dei tanque con una placa no magné¬ 
tica 'aislante que asegura estanqueidad. Muy com¬ 
pacto, con eje muy pequeno y agitador de una 
sola pieza. Alta velocidad produciendo una relación 
elevada de efectos de corte a flujo. 1, pared dei 
tanque; 2, carcaza; 3, st ator; 4, agitador; 5, rotor. 
La seccidn de la izquierda queda en el interior 
dei tanque, mientras que la derech a queda al ex¬ 
terior dei mismo. 

Fig. 32.24. Agitadores sin partes xnóviles. Bruscos 
câmbios de dirección, contracciones y en s ancha - 
mientos, división de una corriente en varias que 
luego se vuelven a unir, son los médios de conseguir 
una mezcla intima. Indicados expresamente para 
líquidos viscosos de no mucha diferencia entre sus 
viscosidades. 

Fig. 32.25. Agitadores con columna pulsante pro- 
vista de platos perforados que son hechos oscilar 
hacia arriba y abajo de un eje hueco. Alta eficiên¬ 
cia en el contacto de las fases, tal como se deduce 
dei diagrama que muestra la vaiiacidn en la altura 
de la unidad de transferencia (pies) con el número 
de ciclos de oscilación por minuto. 1, oscilador; 2, 
entrada de líquido pesado; 3, columna; 4, entrada; 
5, entrada de líquido liviano; 6, salida de líquido pe¬ 
sado; 7, espacios; 6, platos 9, salida de líquido 
liviano; 10, eje; 11, sección de entrada; 12, ajuste 
de carrera. 
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Fig. 32.26. Agitador a paletas con curvaturas que 
aseguran flujo hacia arriba en los bordes y bacia 
abajo en el centro. 1, agitadores con curvatura 
opuesta; 2, deflectores. 



Fig. 32.27, Agitadores para aireación de pi te t as 
en tratâmientos de aguas residuales o fermentado - 
ras. Los dos tipos trabajan justo por dcbajo de la 
superficíe libre dei líquido y tienen diâmetros 
apreciables. 



Fig. 32.28. Agitador de diâmetro más reducido 
que los de la Fig. 32.27. Tiene una toma para 
succionar el líquido por debajo y lo lanza por 
arriba como lluvia. £1 mezclador es de tipo a 
hélice insertado en un tubo huecb. 


axialmente y luego de ser acelerado en los 
álabes dei agitador, es descargado tangen¬ 
cialmente, con gran alcance. Si los álabes 
se curvan en forma adecuada, se puede 
modificar la corriente líquida descargada, 
de modo de comunicarle ciertos componentes 
axiales. El mismo efecto se consigue por 
agregado al tanque de aletas cortaconientes 
(Figs. 32.17, 32.18 y 32.19). Las turbinas 
se hacen girar a gran velocidad, con diâme¬ 
tros que oscilan entre el 2Ó y el 50% dei 
diâmetro dei tanque con relativamente bajos 
consumos de potência. 

Se utilizan para líquidos de baja viscosi- 
dad y en tanques no demasiado grandes. 

Los modelos de Figs. 32.3, 32.4, 32.5, 
32.6 y 32.7 buscan de producir predomínio 
de flujo axial, o sea, disenos de flujo con 
comentes fluidas que parten dei agitador y 
siguen la dirección de su eje. Se utilizan 
en sistemas que requieren una baja relación 
entre esfuerzos cortantes y flujo creado. Los 
esfuerzos mecânicos de corte se comunican 
al fluido únicamente a nivel de las superfí¬ 
cies de las aletas dei agitador. 

Los modelos 32.20, 32.21, 32.22 y 32.23 
se utilizan para obtener un flujo limitado, 
con gran velocidad y apreciables cortes en 
el liquido. Se crea así gran turbulência 
en los bordes dei chorro de fluido generado, 
la que se aprovecha para provocar la dis- 
persión de un fluido en otro. 

En las Figs. 32.24, 32.25, 32.26, 32.27, 
32.28 y 32.29 pueden verse otros modelos. 
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Fic. 32.29. Agitadores que actúan rompiendo La espuma. Tienen amplia difusión, especialmente en pro- 
cesos fermentativos. Se muestran dos modelo s ; A, con conos rotatorios que fuerzan al líquido a volver al 
tanque a través de los delgados espacios que separan los conos. El gas se envia fuera dei tanque a traves 
dei eje hueco. En el otro, B, una serie de aletas longitudinales rotando sobre un eje rompen la espuma 
y hacen volver el líquido al recipiente y expulBan al gas afuera. A, 1. eje; 2, conos rotatorios; 3, en¬ 
trada de espuma. B, 1, espuma; 2, líquido; 3, gas. 


B. Mecanismo dei Mezclado 

La operación de mezclado es el resultado 
de mecanismos distintos que actúan simul- 
táneamente. Es así posible distinguir las 
acciones siguientes: 

— Transferencia de matéria a distancias 

„ apreciables, con esquemas de flujo de¬ 
finidos y observables a simple vista 
mediante técnicas adecuadas de ilumi- 
nación. 

— Transferencia de matéria a distancias 
pequenas, por efecto de la turbulência, 
en escala microscópica (83, 106). 

— Difusión molecular, por los movimien- 
tos propios de las moléculas indivi- 
duales. 

De modo que en un recipiente con un 
líquido agitado por un mecanismo rotatorio, 
a las comentes principales de flujo, que 
dicho mecanismo crea por su aporte de 
energia mecânica, se superponen flujos fluc- 
tuantes locales, que varían en dirección e 
intensidad con el tiempo (10, 46, 50, 58, 84). 

Esto hace que, si bien por aplicación 
de los princípios básicos de la Dinâmica de 
Fluidos, se puedan escribir las ecuaciones 
diferenciales correspondientes al flujo prin¬ 
cipal, las mismas no pueden ser integradas 
por indeterminación de las condiciones li¬ 


mites (contornos). Es por esta razón que 
en el estúdio de los sistemas agitados se ha 
recurrido al uso de modelos como unica ma- 
nera de abordar el problema. Este enfoque 
si bien permite describir en general el fenó¬ 
meno en un equipo convencional, simple, 
no resuelve el problema particular de un 
agitador determinado, en razón de los nu¬ 
merosos factores que modifican la situación 
(presencia de aletas cortacorrientes, distin¬ 
tos tipos de impulsores cada uno con diferente 
turbulência, geometria dei recipiente que 
altera los recorridos de las comentes princi¬ 
pales, falta de conocimiento de la turbulên¬ 
cia microscópica en las inmediaciones dei 
impulsor y lejos de éste, etc.) (23, 53, 135, 
149, 158, 159). 

C. Esquemas de Flujo en Agitadores 

Vários trabajos (10, 11, 12, 13, 44, 49, 
52, 84, 90, 105), han confirmado los esque¬ 
mas de flujo principales para recipientes 
con líquidos agitados por impulsores rota¬ 
torios. 

Para hélices propulsoras, paletas planas y 
turbinas a álabes planos, montadas en ejes 
verticales, centrados en tanques cilíndricos, 
sin aletas cortacorrientes, se observa una 
fuerte tendencia dei líquido a rotar como 
un todo, formando un vórtice alrededor dei 
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Fio. 32.30. A, corte vertical de un agitador tin cortacorrientes en funcionamiento, que mueitra' la for- 

mación dei vórtice. B, corte transversal dei mismo. 


eje (predomínio dei componente tangencial). 
A medida que aumenta la velocidad dei rotor 
se debe aplicar más potência y el vórtice se 
va haciendo más profundo, hasta alcanzar 
al impulsor. A partir de ese momento, parte 
dei impulsor se hará girar en el aire y por ello 
el consumo de potência comienza a disminuir. 
Este ejemplo corresponde a ima disposición 
que raramente se utiliza, ya que es evidente 
la estratificación de las capas líquidas, sin 
mezcla en sentido perpendicular. Sólo con 
líquidos de alta viscosidad (más de 20 000 
cpoises), en razón de su alta resistência 
interna, no se produce vórtice (Fig. 32.30), 
$í el agitador es dei tipo propulsor o tur¬ 
bina con aletas curvadas, habrá algo de 
flujo vertical, dependiendo de la geometria 
dei sistema y de las condiciones operativas 
de la imensldad de tales componentes. 



Por agregado de deflectores verticales, a 
lo largo de las paredes dei recipiente (81) 
se modific a la si tu ación descrita, por cre a- 
ción de comentes verticales y radiales, pero 
sin eliminar totalmente el flujo rotacional 
(44, 52, 84) (Fig. 32.31). 

Igual resultado se logra en el caso de tur¬ 
binas, utilizando anillos difusores que en- 
vuelven los alabes y obligan a descargar las 
comentes generadas en diretción radial. Al 
mismo resultado se ha llegado por instalación 
de una aleta cruciforme en el piso dei tan- 
que (76) por debajo dei impulsor. 

En ocasiones, para evitar el uso de aletas 
y el consiguiente mayor consumo de potên¬ 
cia, se recurre a la implantaclón dei eje 
dei impulsor en forma excêntrica e inclinado 
o bien horizontal (62, 63, 81) (Fig. 32.32). 



Fic. 32.31. Cortes vertical y transversal de un agitador rotatorio con deflectores. 
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Fig. 32.32. Distintas posiciones dei agitador rotatorio. 


Para obtener determinados esquemas de 
flujo, pueden introducirse modificaciones en 
la estructura interna dei recipiente o dar 
a éste formas especiales (14, 15, 44, 71). 

La presencia de serpentines internos para 
calefacción o enfriamiento, también debe 
tenerse en cuenta al considerar los posibles 
esquemas de flujo. 

La mayoría de los trabajos que han per¬ 
mitido fijar los esquemas anteriores de flujo, 
han tenido como sistemas a aquello6 de una 
sola fase líquida. Los otros casos enumera¬ 
dos al comienzo, con más de una fase pre¬ 
sente, si bien en los últimos anos h an 
merecido mayor atención y originado inte- 
resantes experiencias, falta aún mucho por 
esclarecer respecto a ellos y por eso, la 
mejor aproximación a los esquemas de flujo 
que les pudieran corresponder, es tomar 
como válidos los correspondientes a sistemas 
de una sola fase (2, 80, 81, 82, 84 90, 
91, 104). 

D. Consumo de Potência 

Los requerimientos de potência en siste¬ 
mas agitados de una sola fase líquida, han 
merecido mucha atención y tenemos nume¬ 
rosos trabajos cada uno en determinado apa¬ 
rato y cubriendo distintos aspectos de la 
operación. En general, se ha buscado corre¬ 
lacionar los consumos de potência a varia- 
bles geométricas dei sistema (diâmetro y 
forma dei tanque, tipo de agitador, diâmetro 
dei agitador y relación con el dei tanque, 
número, tipo y dimensiones de paletas dei 
Impulsor, presencia o no de aletas cortantes 
e influencia de su número y posición rela¬ 
tiva, etc.); a variables de líquido (densidad 
y viscosidad) o a condiciones operativas 
(velocidad dei agitador). 


De acuerdo a la propuesta de Rushton 
y colaboradores (30, 81) el enfoque más 
acertado hasta el presente, para resolver 
problemas de cálculo de potência es la 
utilización dei Análisis Dimensional, he- 
rramienta valiosísima para correlacionar 
y utilizar datos científicos e ingenieriles. 
Esta técnica, que nos permite expresar el 
comportamiento de un sistema físico en 
término dei menor número de variables 
independientes, aplicado al caso de movi- 
miento de fluidos en sistemas agitados, 
nos va a conducir a una ecuación adimen- 
sional conteniendo grupos adimensionales 
formados por las variables y constantes 
físicas que intervienen en el proceso. Al- 
gunos de tales grupos adimensionales re- 
presentan relaciones entre fuerzas aplica¬ 
das y aquellas que se les oponen, propias 
dei sistema. 

Ya conocemos el Número de Reynolds, 
como relación de fuerzas inerciales a fuer¬ 
zas cortantes, vD*p/V Otros grupos repre- 
sentan relaciones entre dimensiones 
lineales dei sistema, esto es, factores de 
forma, obtenidos dividiendo todas las di¬ 
mensiones significativas dei sistema por 
una de ellas, la más característica. De este 
modo, sistemas de distinto tamano e igual 
forma geométrica, tendxán los mismos va¬ 
lores de factores de forma (sistemas geo¬ 
métricamente semej antes ). 

Por aplicación dei Análisis Dimensional 
a tales sistemas agitados de fluidos new- 
tonianos se Uega a la expresión: 


N» ' ■ p 


£ ^ N» - D a • p N^D a j 


[11 


siendo: # 

P = potência consumida 
D a = diâmetro dei agitador 
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N = número de revoluciones dei agitador 
p> # = densidad y viscosídad dei líquido 
g = aceleración de la gravedad, 

Si no se tratara de sistemas geométrica- 
mente semejantes, la expresión anterior 
se complicaria con la aparición de los fac- 
tores de forma y tomaria entonces la 
forma: 


P 



* 'D» p N 2 * D fl 
P ’ 9 


X 2’ X 4> [2] 

siendo \ lt X 2 , X 3 , X 4 , X 5 , x 6 los factores de 
forma según la geometria dei sistema (Fia 
32.33). 

El primer grupo adimensional, es el 11a- 
mado Número de Potência y representa 
la relación de fuerzas de arrastre (a las 
que es proporcional P) con las fuerzas 
inerciales. 


P 

N3-D5 -p 


[3] 


El segimdo grupo no es más que un 
numero de Reynolds modificado, ya que el 



Fig. 32.33. 


producto N ■ D a = v representa la veloci- 
dad periférica, en el borde de la aleta dei 
agitador de diâmetro D tt , y el cociente re¬ 
presenta la relación de fuerzas inerciales 
a viscosas. El último grupo adimensional 
es el llamado Número de Froude, Fr, re¬ 
presentando la relación de fuerzas inercia¬ 
les a gravitacionales. Este número aparece 
en los sistemas fluidos donde hay super¬ 
fície libre en contacto con una fase gaseo- 
sa (aire) y donde pueden producirse ondas 
por desplazamientos bacia arriba o bacia 
abajo de partículas líquidas (formación de 
vórtices y olas) en contra o a favor de g. 
De ahí la importância que tiene en proble¬ 
mas de Ingeniería Naval (133, 136), 

En aquellos sistemas de líquidos agita¬ 
dos en recipientes donde se impide la 
formación de vórtices por implantación 
de aletas cortacorrientes, o con líquidos de 
muy alta viscosidad que tampoco lo origi- 
nan, el Fr puede ignorarse, ya que su 
influencia es despreciable (20 21 22 

110). ' 

Rushton, Mack y Everett (82) han pro- 
puesto la siguiente correlación para sis¬ 
temas de fluidos agitados: 

P 0 = K ■ Re m • Fr» [ 4 ] 

P 0 = K • Re m • Fr» ■ Xf • xg ■ x.; • X* 

-Xff [5] 

Los valores de K, m, n, p, q, r, s, t, Wf 
no son constantes, dependiendo de la geo¬ 
metria dei sistema y de las condiciones 
operativas. Esto limita en parte, el valor 
de la propuesta de Rushton, lo que no 
impide que esta técnica sea la más valiosa 
que poseemos por el momento para encarar 
una situación tan compleja como la que 
estamos considerando. 

Los datos experimental es suelen presen- 
tarse en forma de gráficos de P 0 versus 
Re o bien de P 0 • Fr versus Re (Figs. 32.34, 
32.35 y Cu adro 32.1). De la observación 
de tales gráficos se puede deducir lo si¬ 
guiente : 

a) el exponente m varia entre — 1 en la 
región de régimen laminar, hasta 0 
en los sistemas a plena turbulência, 
para mezcladores con aletas cortaco¬ 
rrientes; 

b} el fluido esta en condiciones de régimen 
laminar para valores de Re < 10 y en 
condiciones de régimen turbulento para 
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Re mayores de 100 a 1 000 según sea 
la geometria dei sistema; 

c) a bajos valores dei Re existe una de- 
pendencia evidente dei P 0 con la vis- 
cosidad siendo nula la influencia de p 
(flujo laminar). La situación se in- 
vierte por completo a altos valores dei 
Re (flujo turbulento) con predominio 
de la densidad sobre la viscosidad. Ello 
ocurre a través de una zona de transi- 
ción en que va disminuyendo la in¬ 
fluencia de una y aumentando la de la 
otra. Esta zona de transición es muy 
amplia y varia mucho de un sistema 
a otro; 

d) para sistemas a bajos valores dei Re 
(menores de 300) o provistos de ale- 
tas cortacorrientes, o con eje inclinado 
para el agitador, no se produce vórtice, 
con lo que n = 0 siendo entonces 
P 0 = k Re TO . 

En ausência de aletas cortacorrientes, 
cuando se produce vórtice se ha propuesto: 

a — log N ■ D 2 a * p/p. a — log Re 


[ 6 ] 

donde a y b dependen de la geometria dei 
sistema. 

e) a medida que el Re pasa de valores cer- 
canos a 10 hasta 10 4 hay ima zona de 


transición en la que la curva se va 
aplanando y para algunos casos llega 
a pasar por un mínimo para valores 
dei Re alrededor de 250/300; 

f) para valores dei Re superiores a 10 4 las 
curvas son planas para sistemas con 
aletas y continúan disminuyendo para 
sistemas sin aletas cortacorrientes; 

Re < 10 P ~ f DV N 2 ' M 

(cualquier sistema) [7] 

Re > IO* P ~ § D s 0 • N 3 ■ p 

(sistemas con aletas) [8] 

g) en sistemas con aletas cortacorrientes 
variaciones en la relación D t /D a no 
tienen mayor efecto; 

h) la profundidad dei líquido contenido 
en el recipiente agitado no tiene mayor 
efecto; 

i) al cambiar J cambia la forma de la 
curva; 

j) variaciones en el número, ancho o lon- 
gitud de las aletas cortacorrientes al- 
teran el consumo de potência. Al au¬ 
mentar esos valores se incrementa la 
potência consumida; 

k) para líquidos no newtonianos se en- 
cuentra un comportamiento muy simi¬ 
lar y las correlaciones anteriores pue- 
den utilizarse si se introducen adecua- 
dos factores de corrección. 



R« = 



Fio. 32.34. Consumo de potência de agitadores en tanques sin cortacorrientes (82) 
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Fig. 32.35. Consumo de potência 4e agitadores en tanques com cortacorrientes (82). 


CUADRO 32.1. CARACTERÍSTICAS DE LOS AGITADORES CORRESPONDIENTES A LAS 

FIGS. 32.34 y 32.35 


Curva 

Tipo de agitador 

O t /D a 

H/D a 

E/D 0 

Deflectores 

No. 

J/D„ 

Ref. 

1 

Turbina con 6 ale tas planas 
L = 0.25 D a W = 0.2D„ 

3 

2.7 - 3.9 

0.75 - 1.3 

4 

0.17 

82 

2 

Igual al anterior 

3 

2.7 - 3.9 

0.75 - 1.3 

4 

0.10 

82 

3 

Igual al anterior 

3 

2.7 - 3.9 

0.75 - 1.3 

4 

0.04 

82 

4 

Igual al anterior, pero con 
aletas curvadas 

3 

2.7 - 3.9 

0.75 - 1.3 

4 

0.10 

82 

5 

Hélice marina con 3 palas 
Paso =* D m 

3 

2.7 - 3.9 

0.75 - 1.3 

4 

0.10 

82 

6 

Igual al anterior, 

Paso = 2 D a 

3 

2.7 - 3.9 

0.75 - 1.3 

4 

0.10 

82 

7 

Dos paletas planas, 

W = 0.25 D a 

3 

2.7 - 3.9 

0.75 - 1.3 

4 

0.10 

82 


Como puede deducirse a partir de la 
enumeración anterior, no existe una corre- 
lación general, que sea independiente dei 
diseno físico dei sistema. La razón está 
quizás en la extrema complejidad dei fe¬ 
nómeno en estúdio. La cantidad de flujo 
que origina el agitador, la dirección de las 
corrientes que parten de él, la turbulência 


que imparte al fluido y su alcance, son 
ejemplo de condiciones estrechamente li¬ 
gadas al tipo de agitador utilizado, de la 
velocidad que se le imprima y de su tama- 
no, como asimUmo de las propiedades de 
* los líquidos agitados. 

Todo ello hace que una simple correla- 
ckfri, como las que proponen las fórmulas 
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vistas anteriormente no alcancen a descri- 
bir por completo el fenómeno (60, 64, 86, 
101, 102, 130). 

£. índice de Mezclado 

* Si bien hay muchos trabajos que tratan 
de estudiar la variación en el rendimiento 
(performance) de equipos de agitación con 
una sola fase líquida, no se ha pasado más 
allá de obtener d atos v álidos compara tiv a- 
mente y todavia nos hallamos muy lejos de 
contar con expresiones o índices de valor 
absoluto (131, 144, 147, 149, 151), 

La primera dificultad está en no haber 
alcanzado aún uniformidad en la definición 
de un concepto claro y universal de '"ín¬ 
dice de mezclado” aplicable a la agitación 
(sistemas de una sola fase). En efecto, en 
aquellos trabajos se han determinado índices 
de mezclado con critérios totalmente distin¬ 
tos, en aparatos de diferentes disehos y con 
técnicas particulares en cada caso. 

En general, se define "un tiempo de mez¬ 
clado", como el necesario para que se com¬ 
plete una cierta evolución indicadora de la 
mezcla lograda. En unos casos, la evolución 
estudiada ha sido la dispersión de un agente 
trazador agregado al sistema (indicador, sal 
soluble), en otros se ha partido de un sistema 
inicialmente heterogéneo (capas de líquido 
a distintas temperaturas) y se buscaba al- 
canzar una cierta homogeneización. Las me- 
diciones con que se controló la evolución 
íueron determinaciones de conductividades 
eléctricas, temperaturas, valores de refrac- 
ción de la luz, reacciones químicas, etc. Se 
trata luego de correlacionar tales mediciones 
con variaciones en la geometria dei equipo 
o con las condiciones operativas. 

En general, si bien las experiencias reali¬ 
zadas hasta el presente no permiten unifor¬ 
mar cuantitativamente los resultados, ha 
quedado en firme el hecho de que acortar 
el tiempo de mezclado mejora el rendimiento 
de la operación, permitiendo, en consecuen- 
cia, una estimación grosera de las condi¬ 
ciones a imponer a nuestro equipo para 
cumplir con determinados requisitos (132, 
138, 145, 154). 

32.4. SISTEMAS GAS-LIQUIDO 

La mezcla de gas-líquido en equipos con 
agitadores rotatorios, es una operación que 


ha cobrado mucha difusión con el auge de 
los procesos fermentativos, en especial aque¬ 
llos relacionados con la producción de anti¬ 
bióticos (16, 29, 33, 55, 96, 125, 128). 

A los mecanismos de flujo ya estudiados 
en sistemas de ima sola fase, se agrega ahora 
la complicación de la formación de burbu- 
jas, desde boqueras u orifícios, y su posterior 
ascensión a través dei líquido continuo, con 
procesos simultâneos de transferencia de ma¬ 
téria a través de interfases. 

Trabajos esclarecedores de la forma en 
que se modifican los esquemas de flujo y la 
turbulência para distintos agitadores, todavia 
no son suficientes y la mejor posición pa¬ 
rece ser, por ahora, tomar lo visto en siste¬ 
mas de una sola fase como de aplicación a 
sistemas gas-líquido, obteniendo así una pri¬ 
mera aproximación. Los pocos datos reunidos 
relacionan un cierto "tiempo de contacto” 
gas-líqüido poT medio de correlaciones empí¬ 
ricas, con las variables dei sistema. 

Se define así: 

Tiempo medio de contacto =* 6 C = 
Incremento de volumen dei gas (hold-up) 

Volumen alimentado Profundidad 

de gas por segundo de líquido 

19] 

Los valores reales de residência dei gas, 
tiempo de retención, pueden apartarse mucho 
de los valores médios definidos como [9], en 
razón dei camino sinuoso dei gas en su as- 
censo y las posibilidades de coalescência en 
su trayecto. e c es afectado fuertemente por 
la naturaleza dei líquido y parece que la 
retención de gas es aumentada por un incre¬ 
mento en la velocidad de alimentación dei 
mismo y por aumentos en la velocidad de 
rotación dei agitador (134, 146, 157). 

Otra variable de importância es el área 
disponible para el intercâmbio de matéria o 
área superficial. Las experiencias muestran 
que ésta se ve afectada notablemente por la 
presencia de impurezas, si bien no se ha po¬ 
dido precisar cuál es el mecanismo de tal 
acción. También se modifica dicha superfície 
según el tipo y posición dei burbujeador, con 
la viscosidad dei líquido y por el agregado de 
agentes tensioactivos. En lo que se refiere al 
consumo de potência, es menor que el corres- 
pondiente a sistemas de líquidos exclusiva¬ 
mente y se encuentra que disminilye en forma 
continua a medida que aumenta el caudal 
gaseoso (Fig. 32.36). 
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Fig. 32.36. Consumo de potência en sistemas gas-líquido. 1, turbina con 4 aletas planas; 2, turbina a 
disco y 8 aletas en cara inferior; 3, turbina a disco y 6 aletas en cara inferior; 4» turbina a disco 
y 4 aletas en cara inferior; 5, a paletas Dt/D a = 3, Dt/H = 3, J/D t =0.1 (67) Y. Oyama y Cols., Ka- 

gaku Kogaku , 19, 2 (1955). 


Las curvas que se obtienen para distintos 
sistemas presentan marcadas diferencias, se- 
nalando así una gran sensibilidad a la geo¬ 
metria dei equipo y a las propiedades dei 
líquido. 

De los trabajos que han dado origen al 
gráfico de la Fig. 32.36 resulta que la rela- 
ción Pg/P que nos da el grado de disminu- 
ción de potência por gasificación dei sis¬ 
tema, oscila entre 0.3 a 1.0 (ausência de 
gas). La correlación entre Pg/P y el número 
de aireación, Na, que nos da una idea dei 
grado de dispersión de las burbujas gaseo- 
sas en el sistema, ha sido propuesta por 
Oyhama y colaboradores, quienes definen: 

velocidad aparente dei gas (aire) 

por unidad de sección dei recipiente 
Na = _—___ 

VELOCIDAD dei agitador, medida 
en su borde 

Q/JV Q 

Na =---(adimensional) [10] 

N*D„ D a 3 * N 


Con respecto a los procesos de transferen¬ 
cia de matéria, los trabajos concretados 
hasta el presente muestran que, a caudal 
constante de gas, los coeficientes de trans¬ 
ferencia de matéria aumentan con el in¬ 
cremento de potência entregada al equipo 
y con aumentos en el diâmetro dei agitador. 
Por el contrario si se mantiene constante el 
agitador, la influencia dei caudal gaseoso 
sobre los coeficientes de transferencia no 
es muy marcada (141, 142, 152). 

32.5. SISTEMAS DE LÍQUIDOS 
INMISCIBLES (Dos Fases) 

Operación de gran difusión en la Indus¬ 
tria Química, en reactores donde tienen lugar 
las más variadas reacciones en fase líquida, 
en la preparación de emulsiones, en equi- 
pos de extracción líquido-líquido y en toda 
operación de transferencia de matéria entre 
fases líquidas (6, 7, 19, 32, 34, 42, 

47, 51, 57). 
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También aqui faltan trabajos esclarece¬ 
dores de aspectos básicos, como ser disenos 
de flujos y, nuevamente lo aconsejado es ex- 
tender a estos sistemas lo ya aceptado en 
los sistemas de una sola fase líquida. Se 
tendrá así una primera aproximación que 
habrá que ajustar con los resultados de deter- 
minaciones experimentales en escala piloto 
(78, 87, 88, 89, .93, 94, 95, 105). 

Una contribución importante al estúdio 
cuantitativo de la dispersión de líquidos 
inmiscibles ha sido el trabajo de Vermeulen, 
Wüliams y Langlois (97). Estos investiga¬ 
dores comenzaron por definir una interfase 
específica dei sistema como inversamente 
proporcional al tamano medio (diâmetro 
medio) de las gotas dispersas. 

Trabaj ando con sistemas geométricamen¬ 
te semejantes y de igual proporción volumé¬ 
trica de ambas fases, se obtuvo la relación: 


Pd y Pc = densidades de fase dispersa y con¬ 
tinua respectivamente 

viscosidad media = Ji. 

Para sistemas agua-aceite con más de 40% 
en volumen de agua 


P 

HiO r 

s '=—L i+ 

h 2 o u 






iu | 

e J 


[14] 


Para sistemas agua-aceite con menos de 
40% en volumen de agua 


1.5% */i 

H*0 HaO 


Aceite ^ Ha ° Hi0 ~| 

•* *aceite L ^*HjO ^* acelte J 


[15] 


32.6. SISTEMAS SOLIDO-LIOUTDO 


/W D a - p\°- 6 

S L D a = k( --J [11] 

en donde: 

N 2 • D a 3 • p 

cr 

We = Número de Weber 


f uerzas inerciales 

fuerzas de tensián superficial 


[ 12 ] 


El número de Weber es importante cu ando 
tençmos sistemas de dos fases inmiscibles 

* y ocurren entonces fenómenos de tensión 
superficial. 

En cuanto a las necesidades de potência 
para agitación en sistemas de dos fases lí¬ 
quidas, los trabajos de Laity y Treybal (42), 
Molhe y Waeser (52), Olney y Carlson (65), 
Wingard y Craine (104) y de Vermeulen, 
Williams y Langlois (97), parecen indicar 
que son válidas las mismas consideraciones 
aceptadas para sistemas de una seda fase 
líquida. Se debe eso sí, tener cuidado de 
incluir en la6 fórmulas a aplicar, valores 
adecuados de viscosidad y densidad medias, 
definidas según: 


densidad media = p = x c • p c + x d [13] 


siendo: 


x t = fracción de peso de la fase con¬ 
tinua 

x d — fracción de peso de la fase dis- 
continua (dispersa) 


Ejemplos de aplicación de este tipo de sis¬ 
tema en la industria son: la disolución de 
sólidoG en líquidos, la obtención de suspen- 
siones y la promoción de reacciones quími¬ 
cas (41, 43, 48, 49, 61, 62, 68, 70, 71). 

Nuevamente, por falta de suficientes traba¬ 
jos, aparece como regia la extensión a estos 
sistemas de los esquemas de flujo vistos 
en sistemas de una sola fase liquida. No 
se ha estudiado cómo es que varían tales 
esquemas por la presencia de partículas só¬ 
lidas y si bien la aproximación indicada 
puede ser válida para partículas sólidas pe¬ 
quenas, de densidad cercana a la dei líquido 
y en bajas concentraciones, es cierto que el 
comportamiento newtoniano dei líquido se 
va a ver afectado. En tales casos, se impone 
recurrir a determinaciones experimentales 
en escala piloto que convaliden o no las 
suposíciones preliminares. 

Logicamente es de esperar que, si las con¬ 
diciones son las de régimen laminar, sean 
de aplicación la ley de Stokes y sus conse- 
cuencias (49, 54, 56, 104). 

Pero, si el régimen ya fuera turbulento, 
la situación es mucho más oompleja y no se 
dispone de ningún estúdio en profundidad 
que dé las bases teóricas para un enfoque 
cuantitativo dei fenómeno (36, 100, 103). 

Respecto al consumo de potência, los pri- 
meros trabajos senalan una correspondência 
entre el consumo de potência y el cubo de 
la veloddad dei agitador, por do que se ha 
propuesto utilizar las correlaciones ya vistas 
para una sola fase líquida, teniendo en 











Mezclado y Agitación 1205 


cuenta las necesarias correcciones y utili¬ 
zando valores corregidos para la densidad 
y viscosidad de la fase líquida (107). 

De las experiencias de Johnstone y Thring 
(31) ha resultado la expresión: 

P 

9 P m - V m ■ v t ~ 

/DA 1 /! 

(1 ■*«.»»? [16] 
siendo, 

p m = densidad de la suspensión 
V m = volumen de la suspensión 
v t = velocidad terminal de las partículas 
e m = fracción de volumen ocupado por el 
líquido en la suspensión 
D a = diâmetro dei agitador 
D t = diâmetro dei tanque. 

fi = (Z f - E/D,') - 0.1 [17] 

siendo, 

Z 8 = altura a que llegan los sólidos en el 
tanque 

£ = distancia desde el agitador al piso dei 
tanque. 

Otro grupo de trabajos tienen que ver 
con variaciones en la concentración de la 
suspensión a distintos niveles dei tanque 
agitado, modificaciones en el tamano de las 
partículas, y en el tamano, posición y 
velocidad dei agitador. 

En general, a cada nivel la concentración 
de sólido aumenta hasta un cíerto valor a 
medida que se incrementa la velocidad de 
rotación dei agitador. Ese punto crítico 
de concentración ha sido sugerido como un 
índice de agitación eficiente. Mayor acepta- 
ción ha encontrado la propuesta de Hixson 
(149, 150) quien, luego de presentar un 
equipo de agitación estándar en su geome¬ 
tria, como prototipo contra el cual se debe 
comparar todo otro diseno, introduce los 
conceptos de “grado de mezclado” e “índice 
de mezclado” en base al esquema siguiente. 

Para cada sistema agitado, se toman mues- 
tras de la suspensión en distintos puntos 
dei equipo y se determina la fracción de 
volumen de sólido en cada muestra, por 
simple sedimentación. En general, esa frac¬ 
ción de volumen es menor que el valor 
medio que le corresponde al sólido en el 
sistema total. La relación entre ese valor 
observado en la muestra y el valor medio 


total, es el llamado “porcentaje de mezclado” 
para la muestra (grado de mezclado). Este 
valor puede variar desde cero (no hay só¬ 
lido, sólo fase líquida), hasta 100% (com- 
posición de la muestra igual a composición 
dei sistema total) en el caso de un mez¬ 
clado ideal. 

El índice de mezclado para el sistema 
total se define como el promedio aritmético 
de los porcentajes de mezclado para todas 
las muestras estudiadas y constituye una 
aproximación grosera, pero válida al ren- 
dimiento dei equipo. No nos dice nada de 
los disenos de flujo y, aplicado a sistemas 
líquido-líquido o gas-líquido no informa acer¬ 
ca dei área interfasial y tamano de las par¬ 
tículas dispersas, pero, siendo la obtención 
de un sistema homogéneo, en escalai ma¬ 
croscópica, por lo menos, uno de los obje¬ 
tivos dei mezclado, constituye una orienta- 
ción útil para el ingeniero. 

En otro aspecto dei problema, los trabajos 
de Pavlushenko, Zwetering y otros (25, 36, 
68, 70, 72, 100, 103, 107, 114) permiten 
vincular la velocidad dei agitador (velocidad 
crítica) necesaria para alcanzar una concen¬ 
tración de sólidos igual al valor medio total, 
o bien, para que no se depositen sólidos en el 
fondo dei tanque, a las variables geométricas 
dei equipo y a propiedades dei líquido y dei 
sólido. No obstante de las correlaciones pre- 
sentadas, no puede extraerse ninguna gene- 
ralización en razón de. los distintos critérios 
de eficiência utilizados y de los equipos y 
sustancias tan diferentes que constituían los 
sistemas estudiados (139, 153, 155). 

32.7. CAMBIO DE ESCALA 

Esta técnica permite trasladar datos de 
diseno y funcionamiento obtenidos en equi¬ 
pos de laboratorio o planta piloto a equipos 
de tamano industrial (prototipo). 

La teoria de modelos, junto al análisis 
dimensional y respetando ciertos Princípios 
de Semejanza, nos dan una manera prác- 
tica y sencilla de encarar el traslado de 
procesos de una escala a otra (Scale-up, 
Scale-down) (18, 31, 46, 48, 51, 81). 

En dinâmica de fluidos, aplicada al caso 
de sistemas líquidos agitados, tres Prínci- 
•pios de Semejanza son de aplicación: 

lo. Semejanza Geométrica: décimos que 
existe semejanza geométrica entre 
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dos sistemas cuando las relaciones de 
dimensiones correspondientes en un 
sistema son iguales a las dei otro sis¬ 
tema. Existirá entonces, semejanza 
geométrica entre dos partes de un 
equipo, o entre la misma parte en dos 
equipos de diferente tamano, si tienen 
igual forma. 

2o. Semejanza Cinemática; dos sistemas 
de forma geométrica semejantes, serán 
cinemáticamente semejantes, si las re¬ 
laciones de velocidades entre puntos 
correspondientes en cada sistema son 
las mismas (vectores de velocidad, 
aplicados en puntos correspondientes 
serán iguales en intensidad, dirección 
y sentido). 

3o. Semejanza Dinâmica: existirá entre 
sistemas que, además de ser geomé¬ 
trica y cinemáticamente semejantes, 
tengan relaciones iguales entre fuerzas 
aplicadas en puntos correspondientes 
de cada sistema. 

Como ya hemos mencionado, el análisis 
dimensional, nos permite correlacionar de 
una manera sencilla y útil, datos inge- 
nieriles y científicos, ya que nos permiten 
expresar el comportamiento de cualquier 
sistema en función dei menor número po- 
sible de variables independientes. Su apli- 
cación permite escribir para todo sistema 
físico: 

f(^i> ir v it 3 , it í . . .,7T n ) = 0 [18] 

siendo 

TTi, T 2 , TTg, f u i . . ., 

el conjunto completo de grupos adimen- 
sionales que se pueden formar a partir de 
las variables independientes y constantes 
dimensionales que intervienen en el pro- 
ceso considerado. La forma de la función 
j> que liga a tales grupos deberá obtenerse 
por experimentación. 

Algunos de esos grupos, como ya se 
mencionará, expresan relaciones de fuerzas 
aplicadas al sistema a fuerzas propias dei 
sistema que se oponen a aquellas (gravita- 
cionales, inerciales, superficiales, viscosas, 
etc.). Otros grupos hacen a la geometria 
dei sistema y por lo general resultan de 
dividir todas las dimensiones característi¬ 
cas dei sistema por una de ellas que se 
toma como referencia. Es por ello que 
en sistemas geométricamente semejantes, 


los factores de forma valen lo mismo y 
pueden no ser considerados. 

Cada grupo o número adimensional re¬ 
presenta ima regia para un cambio de 
escala. Su igualdad en ambos sistemas 
considerados, asegura que se mantiene la 
semejanza considerada. Así, por ejemplo, 
un critério para semejanza dinâmica entre 
dos sistemas, es que en ambos el Número 
de Reynolds [(Re) = v • D ■ p/p], tenga el 
mismo valor. Precisamente una condición 
indispensable para un cambio de escala 
válido y seguro en cualquier tipo de sis¬ 
tema, es que la semejanza dinâmica pueda 
conseguirse a través dei igualamiento de 
un único número adimensional. Ello garan- 
tiza que el sistema en estúdio es "puro”, 
en el sentido de que las fuerzas predomi¬ 
nantes son de un solo tipo, esto es, o 
viscosas, o de tensión superficial o gravi- 
tacionales, etc. 

En sistemas con regímenes mixtos, más 
de un tipo de fuerzas actuantes, la situa- 
ción es mucho más compleja y el cambio 
de escala es más difícil de predecir, utili- 
zándose correlaciones más complicadas dei 
tipo: 

w 1 = C(’7r 2 ) m ('^3)'” • • - , (*■*)" 

en donde C, y los exponentes dependiendo 
de la geometria dei sistema y condiciones 
operativas, deberán ser determinados ex¬ 
perimentalmente. En tales sistemas, la se¬ 
mejanza entre ellos va a exigir igualdad 
de más de un número adimensional, lo 
que no siempre es posible conseguir, obli- 
gando a aproximaciones más o menos va- 
lederas. 

Prévio a la tarea de decidir qué corre- 
lación vamos a utilizar para nuestro cam¬ 
bio de escala, debemos decidir cuál va a 
ser el parâmetro de eficiência que vamos 
a aplicar con fines comparativos. Puede 
ser que nos interese conseguir una cierta 
actividad catalítica, o bien una cierta 
dispersión que asegure un tamano mínimo 
de partícula dispersa, o un cierto grado de 
homogeneización como sinónimo de pure¬ 
za, o bien que se realicen determinados 
procesos de transferencia de calor o ma¬ 
téria a determinadas velocidades, etc. 

Como norma universalmente aceptada, 
entre modelo y prototipo débe mantenerse 
una estricta semejanza geométrica. Si ello 
no fuera posible, por lo menos debe ase- 
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guTarse de que en ambos se utilice el mis- 
mo tipo de agitador, la misma forma de 
tanque y la misma disposición y número 
de aletas cortacorrientes, pudiéndose acep- 
tar como exigencia extremadamente jus¬ 
tificada diferencias no muy significativas 
en las restantes variables geométricas. 

Fijadas entonces, semejanza geométrica 
entre modelo y prototipo y la norma a 
utilizar para medir la eficiência de la ope- 
ración, se deberá elegir una determinada 
correlación, de acuerdo al régimen de 
fuerzas imperantes en el sistema. Los 
grupos adimensionales que figuren en di- 
cha correlación van a determinar cuáles 
son las variables de importância a consi¬ 
derar. Haciéndolos variar mediremos para 
cada valor el rendimiento de la operación 
de acuerdo al critério adoptado, llegando 
así a obtener las condiciones óptimas de 
máximo rendimiento (112, 115, 116, 117, 
118, 119, 120, 121, 122, 123, 129). 

Como critérios básicos a seguir en la 
elección de disenos en agitación se han 
propuesto vários, siendo los más indicados 
los siguientes: 

— Relación entre el consumo de potência 
y un Re modificado (81). 

— Potência consumida por unidad de vo- 
lumen de liquido P/V (26, 62, 126). 

— Energia disipada por unidad másica 
de líquido (8, 26, 126). 

— Índice de tiempo de mezclado $ fi/D t 2 • p 
(160). 

— Velocidad media de líquido en puntos 
determinados dei equipo (63). 

— Una cierta velocidad de circulación dei 
líquido de modo que todo el contenido 
en el tanque sea movido en un cierto 
tiempo (3, 4). 

— Igual número de aireación Q/N • D^ 
(67, 68). 

Rushton y colaboradores (62, 81, 82) 
en ima serie de trabajos han establecido 
que varias de las correlaciones anteriores 
son expresiones particulares de una re¬ 
lación general que comprende la utiliza- 
ción dei llamado “índice de Reynolds”. 

Recordemos que la expresión más ge¬ 
neral, que comprendía todos los sistemas 
agitados, resultaba ser: 

P„ = /(Re, Fr, We) [19] 


que se reducía para sistemas de una sola 
fase líquida (influencia nula dei We) 

P„ = f (Re, Fr) [20] 

Como resultado de numerosas experiên¬ 
cias ya conocemos que la influencia dei 
Re y dei Fr sobre el consumo de potência, 
puede ser representada por una función 
dei tipo siguiente, en donde los exponentes 
no son constantes en todo el rango de 
velocidades: 


P 0 = C • Re m • Fr" [21] 

y que para sistemas sin formación de vór¬ 
tices queda reducida a 


P„ = C ■ Re" 


[ 22 ] 


Multiplicando ambos miembros de i esta 
ecuación por Re (65) nos queda: 


Re • P 




p * N 3 • 

y Uamando a P * D 3 = ^ 


[23] 


= c í - — p ^ 37 

N2 ■ V. ~ ( * ) 


[24] 


x f = m + l 

Xf es el llamado índice de Reynolds para 
fricción en fluidos o transferencia de mo¬ 
mento. Su valor está fuertemente influi- 
do por la presencia o no de aletas corta- 
corrientes en el tanque agitado, como por 
los valores dei Re a que trabajamos. En 
menor extensión depende de la geometria 
dei sistema (Fig. 32.37). (47, 49, 62, 81, 
82). 

Para valores dei Re superiores a 300 
en ausência de aletas cortacorrientes, se 
puede utilizar como valor medio de x f = 
0.85 y en presencia de aletas, x r — i.OO 
(24, 25, 26). 

El miembro de la izquierda en la ex¬ 
presión [24] representa la relación de las 
fuerzas de torsión aplicadas al sistema, a 
las fuerzas viscosas que se le oponen y es 
una modificación de la llamada “función 
potência” por Olney y Cari son. Su intro- 
ducción es a los efectos de senalar la se¬ 
mejanza de forma que presenta [24] con 
las expresiones correspondientes a las 
transferencias de calor y matéria en siste¬ 
mas agitados. Según Rushton las ecuacio- 
nes aplicables a tales casos son: 






índice de ReynuJds X; 
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Fig. 32.37. Variacidn dei Índice de Reynolds por la presencia o no de aletas en tanque agitador y con¬ 
forme a valores de Re con que se tr&baje. 1, sin cortacorrientes; 2, con cortacorrientes (47, 82). 


k 




) 


C 2 'Re** [25] 

C 3 'Re Xm [26] 


siendo en las dos ecuaciones: 


x h y x m = índices de Reynolds para trans¬ 
ferencia de calor y matéria, 
k = conductividad térmica dei 
fluido, 

ífi = coeficiente de difusión, 

= coeficiente de transferencia de 
mateila en la película de lí¬ 
quido, 

h — coeficiente pelicular para trans¬ 
ferencia de calor, 

C = capacidad calórica dei líquido. 


Las anteriores [25] y [26], para sistemas 
agitados en donde el Prandtl y el Schmidt 
puedan tomarse constantes, quedan re- 
ducidas a las slguientes: 



Las Ecs. (24), (26) y (27) exigen deter- 
minar experimentalmente los valores de 
x f , x h y x m , en modelos escala banco o 
piloto, ya que los mismos dependen de la 
geometria dei sistema. Para muchas situa- 
ciones, la bibliografia ya registra valores 
que pueden utilizarse en sistemas seme- 
j antes (27, 28, 31). 

- Cuando se trate de sistemas de líquidos 
inmiscibles o mezclas de gas-líquido se 
deberá incluir en las expresiones anterio¬ 
res al número de Weber. Tal como han 
sido presentadas pueden aplicarse a siste¬ 
mas de áreas interfaciales perfectamente 
determinadas, como puede ser el caso de 
un proceso de cristalización o de disolu- 
ción de un sólido. * 

Los valores dei exponente permiten 

cálculos de cambio de escala y para ello 














Relaclón de potência por unldad de volumen 


Mezclado y Agitarión 1209 



Fig. 32.36. Diagrama para calcular cambio de escala. El número en la curva indica la relación de 
cambio de escala para d diâmetro dei agitador. D 1 /D 2 . Subindice 1: prototipo, subindice 2; modelo (82). 
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se utiliza el diagrama presentado por Rush- 
ton, Fig. 32.38. que nos da la potência 
por unidad de volumen de líquido nece- 
saria para el prototipo que no6 asegura 
producir un cierto proceso de transferen¬ 
cia, en sistemas dimensionalmente seme- 
j antes. 

Conociendo x se ha intentado tomar 
la potência por unidad de volumen como 
norma de cambio de escala, pero el grá¬ 
fico mencionado permite ver que tal pro¬ 
ceder sólo será válido cuando x f valga 
0.75 (en ese caso = !)• Cuan¬ 

do x valga menos de 0.75 se requerirá 
menos potência por unidad de volumen 
para pasar al prototipo en sistemas di¬ 
mensionalmente semejantes. Por el contra¬ 
rio, en los casos en que x valga más de 
0.75, se requerirá mayor potência por uni¬ 
dad de volumen al aumentar el tamano. 

32.8. TIEMPO DE MEZCLADO 
DE FLUIDOS 

Se ha definido “un tiempo de mezclado”, 
e m , como el necesario para alcanzar un sis¬ 


tema uniformemente mezclado, en que te- 
nemos juntas de 10 12 a 10 1B moléculas de la 
misma especie (macromezcla). Seria el tiem¬ 
po necesario para que una gota de líquido, 
introducida en un sistema que condene un 
fluido de las mismas propiedades físicas 
se mezclara completamente. Dicho tiempo 
aumenta de manera notable al crecer el 
tamano dei recipiente y la viscosidad dei 
fluido contenido en él (39, 45, 66, 73, 74, 
77, 85, 98, 99, 108, 1Í3). 

El tiempo de mezclado pretende damos 
una interpretación cuahtaüva de la turbu¬ 
lência que crea en el fluido nuestro agitador 
(137, 143, 148, 156). 

Tenemos muchos trabajos que relacionan 
dicho üempo de mezclado a los factores 
que controlan el proceso de agitación y de 
ellos han surgido correlaciones como las 
propuestas por Fox y Gex (140) y Norwood 
(127) (Figs. 32.39, 32.40 y Cuadro 32.11). 

5 D* 

0 m = K -í-Re® 

NV 3 * Da 4 / 3 * gV « 

para Re > 10 4 , K = 160; a = —1/6, 


13 3 4 5 



Fig. 32.39. Tiempo de mezcla y factores que controlan el proceso de agitación (160). 
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l 10 10 a ,10* 10* 100 


Re 


Fig. 32.40. Tiempo de mezcla y factores que controlan al proceso de agitación (127). 


f- 


* m (N * D a 2 ) 2/3 0i/« D a 1/2 


HV2 ■ D^S/2 


Re 


NDV 


CUADRO 32.11. VALORES DEL TIEMPO DE 
MEZCLADO e m) A DIFERENTES VELOCIDA¬ 
DES DE AGITADOR 


Tiempo de mezcla, en segundos 



4 = 

= 100 

j 

> = 6 


región 

laminar 

región 

turbulenta 

N, rpm 

3 1 

24 000 1 

3 1 

24 000 1 

30 

680 

1 100 

40 

66 

60 

417 

683 

35 

41 

120 

260 

425 

16 

26 

300 

140 

230 

9 

14 

750 

73 

118 

5 

8 

para 10 2 

< Re 

< 10*, 

K = 78 

000; a = 


-5/6. 

Veremos a continuación algunos ejem- 
plos ilustrativos que nos van a dar las re¬ 


gias en uso para extrapolar los resultados 
obtenidos en agitadores según que la fina- 
lidad de la operación sea dispersar un 
sólido, gas o líquido inmiscible o por el 
contrario, asegurar una cierta transferencia 
de calor o matéria. 

Ejemplo lo. 

Se trata de disenar un agitador industrial 
a utilizar en un proceso en que se debe 
agitar un líquido liviano con gran inten- 
sidad. Se ha pensado en un agitador a 
turbina y de los ensayos efectuados en 
un pequeno recipiente cilíndrico de capa- 
cidad 10 1, con 4 aletas cortacorrientes, 
utilizando un modelo que permite varia- 
ciones en la velocidad de agitación y 
tamano de agitador, se estableció que Ia 
operación se realiza satisfactoriamente 
tt abaj ando a 550 rpm, con un diâmetro 
de agitador % de 12 çm y un consumo de po¬ 
tência en el agitador de 0.05 hp. Se quiere 
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conocer cómo será la instalación prototipo 
para manejar un volumen 100 veces ma- 
yor, si se pretende realizar la operación 
en el mismo tiempo. Suponiendo condi¬ 
ciones turbulentas, entre modelo y proto¬ 
tipo, se cumplirán las siguientes relaciones: 

modelo 

Pj = K * Nj 3 ■ D.® 

prototipo 

P a = KN 2 »-D a 5 

suponiendo semejanza geométrica con lo 
que 

0.05 5503 0.12 

~pT" nJ TT 

La relación de volúmenes, ,1/100, nos da 
también la relación qúe dèbe existir entre 
las raíces cubicas de las longitudes co- 
rrespondientes, o sea, 



(volúmenes proporcionales a longitudes 
àl cubo) 

de donde 

D- = 4.635 X 0.12 m = 0.56 

2 

y buscando que la potência consumida 
por únidad de volumen sea la misma en 
modelo y prototipo: 

" P 2 = 100 P x = 100 X 0.05 = 5 hp 

en cuanto a la velocidad a impardr al 
modelo industrial, haciendo los despejes 
y reemplazando por los valores ya obte- 
nidos 

N 2 = 195 rpm 

El equipo industrial con un volumen de 
1 000 1 operará a 195 rpm con un con¬ 
sumo de potência de 5 hp cuando el 
agitador tenga un diâmetro de 0.56 m. 

Ejemplo 2o. 

En el equipo dei ejemplò anterior se 
cambia el líquido a agitar por uno más 
viscoso y al operar se encueiitra que ahora 
el motor dei agitador se calienta en forma 
peligrosa, por lo que se piensa en bajar 
la carga que está soportando. Para ello 
se pueden hacer dos cosas, reducir el 
número de revoluciones dei agitador o 
recortar las aletas de la turbina. Se opta 


por esta última alternativa y se piensa 
que ha de bastar una disminución dei 
30% en la carga, por lo que se desea 
saber en cuánto hay que efectuar la dis¬ 
minución de la dimensión dei agitador. 
Suponiendo siempre condiciones de régi- 
men turbulento se aplica: 

equipo original 

P, = K • N,«• 
equipo modificado 

P.-K-N^D," 

con lo que: 

5 D» 

-- —2— - 1.428 

3.5 D'J 

de donde 

D’ a = 0.51 m 

o sea, basta cortar las aletas dei agitador 
un 10%. 

Ejemplo 3o. 

Un agitad^i ã turbina con 6 aletas pla¬ 
nas se instala centralmente en un tanque 
cilíndrico de 1.5 m de diâmetro. El diâ¬ 
metro dei agitador será de 0.5 m y se 
sumerge hasta llegar a 0.5 m dei fondo 
dei tanque. En el tanque se vierten dos 
soluciones acuosas de modo de alcanzar 
una altura igual a la dei diâmetro, o sea, 
1.5 m. La viscosidad media dei líquido 
puede tomarse como 10 centipoises con 
una densidad de 1.70 g/cm 3 . El agitador 
tendrá una velocidad de 100 rpm. 

Se desea estimar el consumo de potên¬ 
cia para el tanque sin aletas cortacorrien- 
tes y cuál será el incremento necesario 
cuando se instalen cuatro aletas de 15 
cm de ancho. 

Del trabajo de Rushton podemos aplicar 
la curva que nos da la relación entre 
Po y Re para un agitador como el nuestro, 
sin aletas cortacorrientes, para lo cual 
precisamos calcular el valor de los núme¬ 
ros de Re y de Fr. 

Lbs valores que tenèmos son, en unidades 
coherentes: 

D fl =: 0.5 m - 50 m, 
p = 1.70 g/cm 3 , 

N = 100/60 rps, 
p = 10 cpoises = 1/10 poises, 

= 1/10 g/cm/seg. 
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Fia. 32.41. Gráfico correspondien te al Ejemplo 3.1. 4 aletas de 0.15 m; 2. sin aletas. 

a = 1.0 a — log Re 

m = - 

b 

teniendo presente que 

1 m * kg/seg — 0.01315 hp 

Si ahora consideramos el sistema mo¬ 
dificado por el agregado de las aletas 
cortaconientes, tendríamos que utilizar el 
tramo de la curva correspondiente a un 
tanque sin vórtice, con lo que la lectura 
de la función potência ahora nos daria 
el valor de 0 = 6.0. Para un sistema con 
aletas, el Fr no tiene influencia y la ex- 
presión que nos da el consumo de potên¬ 
cia es: 

P = 0 * m • D a 5 • p 

y reemplazando por los valores nos da 
ahora 

P = 3.80 hp 

El incremento en el consumo de potência 
(más dei 400% ) es considerable lo que 
alerta sobre la necesidad de controlar, al 
agregar cortaconientes a un recipiente dc 
àgitación, si el motor dei agitador es capaz 
de soportar el aumento de carga. Como 
compensación se debe tener en cuenta que 


b = 40.0 


Con lo que: 


Re 


502 . i(X>2 . 1,70 
60 10 


70 830 


100® *50 

Fr -- = 0.14 

602 • 981 

De la correlación de Rushton y Cols., selec- 
cionamos la curva que por las caracterís¬ 
ticas dei equipo y sistemas se adapta a 
nuestro caso (Fig. 32.41). En la figura 
leemos los valores correspondientes a las 
constantes a , b que nos permiten calcular 
el exponente m dei Fr. Esos valores son 
a = 1.0 b = 40.0 resultando entonces: 


a — log Re 


-0.095 


De la curva seleccionada leemos el valor 
de la función potência que corresponde 
al Re que impera en nuestro sistema, 
siendo 

0 = 1.10 

Reemplazando en la expresión: 

P = 0 • Fr™ * N 3 * D a 5 * p — 0.90 hp 
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la eficiência de la agitación se ve aumen¬ 
tada también en forma notable. 


Ejemplo 4o. 

Un fermentador está equipado con un 
agitador a turbina de aletas planas, cuatro 
aletas cortacorrientes y sus dimensiones 
son las siguientes: 

D t = 5 m 
D fl = 1.5 m 
J = 0.2m 

H = 5 m (ver Fig. 32.33.) 

El caldo a fermentar posee los siguientes 
valores para sus propiedades caracterís¬ 
ticas: 

p = 1 300 kg/m 3 
ft = 0.04 kg/m seg. 

El agitador tendrá una velocidad de 
60 rpm que se sabe no interfiere con el 
proceso de desarrollo dei microorganismo. 
Se usará un sistema de aireación quê 
suministrará el aire a razón de 0.50 volú- 
menes de gas por volumen y minuto de 
líquido a fermentar. 

Calcular: 

A. Consumo de potência supuesto no hay 

aireación. 

B. Consumo cu ando funciona el aireador. 

C. Número de aireación (Ohyama). 

D. Retención dei gas (Hold-up). 

> At Calculamos el valor dei R e : 


N-D^-p 


= 73 125 


1.0 X 1-5 2 X 1 300 
0.04 


Del gráfico que utilizamos en el problema 
anterior (Rushton) obtenemos que a, ese 
valor dei R e corresponde un número de 
potência: 


Po = 6.0 

Con lo que: 

P = p N 3 • • Po 

= 1 300 X l 3 X 1.5 5 ‘X 6.0/9.81 
= 6 037.8 kg/seg 
P = 79.5 hp 

Este valòr debe corfegirse para el aparta* 
miento de la geometria de nuestro sistema 
dei correspondiente a Ia curva utilizada. 
El factor de corrección se calcula de la 
siguiente manera: 


Sean D t /D a y H/D a los factores de forma 
para nuestro agitador y D' t /D' ü , H'D' fl los 
correspondicntes al sistema usado para 
trazar la curva utilizada; 



( D,/DJ(H/D a ) 

( D t '/D a ’) (~H 7 D a ') 

(5/1.5)(5/1.5) 

(3.0)(3.0) 


1.11 


factor de corrección. 


Luego P • f c = 79.5 X Ml = 87.5 hp. 
B) y C) Calculamos el número de airea¬ 
ción: 


Na 


Q 

7Td7 


0.50 X ‘73-/4 X 52 X 1/60 

-- 0.077 

1 X 1*5 3 


De la curva suministrada por Ohyama 
(Fig. 32.36), obtenemos para este valor 
dei Na, la relación entre el consumo de 
potência para el sistema con aireación y 
el correspondiente al sistema sin aireación 
Pg/P = 0.62. 

En consecuencia, Pg = 87.5 X 0.62 = 
54.3 hp. O sea, se produce una reducción 
en el consumo de potência de cerca dei 
40%, por la aireación dei líquido. 

D) Para calcular la retención de gas 
procedemos así: 

Q = 0.50 X ^r/4 X 52 X 5 
= 49.09 m 3 /mín 

49.09 X 60 

v _ --- 150 m/h 

* ' V / 4 x 52 


De la Fig. 32.42 resultado de los trabajos 
de Richards (124) obtenemos con el valor 
dei grupo (P/V) 0 * 4 • v g 0 ' 5 la retención de 
gas en nuestro fermentador. 


(P/V) 0 * 4 * v ç o- s = 


( 


87.5 

<jr/4 ■ 5* ■ 5 


) 


0.4 


= 150«-s = U.7 


H = 11.2 % 
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Fig. 32.42. Gráfica correspondi ente al Ej. 4 (124). 

32.9. SISTEMAS SOLIDOS 

El mezclado de sólidos es una de las ope- 
raciones que más se han extendido en la 
industria y en Ia actualidad casi todos los 
procesos fabriles comprenden una o varias 
etapas de mezclado. El auge de los productos 
“listos para usarse”, al llevar la mezcla de 
polvos desde el ambiente familiar a la planta 
industrial, es en parte responsable de tal 
incremento. Productos como plásticos, pig¬ 
mentos, fertilizantes, cerâmicos, alimentícios, 
vidrio, paneles prensados, refractarios, pol¬ 
vos de moldeo, abrasivos, polvos para pilas 
secas, materiales de construcción, insectici- 
das, cosméticos, metales sinterizados, inhi- 
bidores de corrosión, etc., son ejemplos de 
procesos con aplicación de mezclado de sóli¬ 
dos. La industria farmacêutica también uti¬ 


liza el mezclado de polvos y ello por varias 
razones. En principio como exigencia preli¬ 
minar a muchas reacciones químicas, pero 
también como etapa necesaria en la formu- 
lación de ciertas formas galénicas (compri¬ 
midos, grageas, granulados) y como medio 
de homogeneizar determinados productos eli¬ 
minando las variaciones con que se obtienen 
distintos lotes y permitiendo hacerlos uni¬ 
formes (caso de potência de antibióticos, 
vitaminas o enzimas) por agregado de dilu- 
yentes o cargas. 

Si bien la literatura técnica en los últimos 
tiempos ha recogido un gran caudal de tra- 
bajos referentes a esta operación, todavia 
hay notables deficiências de conocimiento y 
es conducida como un arte en equipos cuyos 
disenos son el resultado de ajustes indicados 
por la experiencia en esqpemas sin f funda¬ 
mento teórico. 

A. Mecanismo dei Mezclado 

Los equipos de mezclado de sólidos actúan 
de dos maneras diferentes. En unos el mate¬ 
rial es empujado por aletas o paletas, en 
tanto en otros es levantado hasta cierta altu¬ 
ra, desde donde cae, en parte como fina 
lluvia y en parte rodando sobre sí mismo. 
Hay así tres mecanismos distintos de acción 
(161). 

lo.) mezcla convectiva, según la cual el 
material se lleva de una posición a otra en 
porciones apreciables (semejantes a la tur¬ 
bulência en mezcla de fluidos). 

2o.) mezcla difusiva, en donde el material 
es redistribuído como partículas individuales 
a través de superfícies renovadas continua¬ 
mente que separan porciones distintas de la 
masa en movimiento. 

3o.) mezcla por deslizamiento, a lo largo 
de planos de corte, grupos de partículas son 
transferidos de una zona a otra. 

Estos esquemas simples se dan en forma 
simultânea y en un tipo de equipo podrá 
predominar uno sobre otro. Así, los mezcla- 
dores a cintas actúan fundamentalmente 
por mezcla convectiva, en tanto los tambores 
volcadores o rotatorios favorecen la mezcla 
difusiva. 

En todos los equipos la idea básica es 
que, cuando dos o más grupos de partículas 
sólidas diferentes, contenidas en un mismo 
recipiente, son movidas al azar, se producirá 
la mezcla de ellas, de tal manera que, al 
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cabo de un cierto tiempo, cada grupo de par¬ 
tícula» se habrá distribuído uniformemente 
entre las otras. Esta apelación al azar, como 
medio de conseguir la distribución deseada, 
supone aceptar que la probabilidad de que 
una partícula se encuentte en Una posición 
determinada tiene el mismo valor que la pro¬ 
babilidad de que se encuentre en otra posí*- 
ción cualquiera. 

La distribución al azar de las partículas 
resultará dei proceso de mezclado o movi- 
miento al azar de las mismas durante un 
cierto tiempo. Este esquema ideal se cum- 
pliría si no mediara la intervención de otros 
fâctòres que actúan promoviendo la segre- 
gación de las partículas. Tales factores, que 
dependen de las propiedades de flujo dei 
material y dei diseno dei equipo, pueden 
dar lugar a aglomeración de partículas para 
tomar agregados mayores, a ruptura de par¬ 
tículas para formar polvos finos, a recubrí- 
miento de partículas grandes por otras me¬ 
nores, etc., procesos todos opuestos a la 
distribución al azar. Muchos de estos proce¬ 
sos segregativos se dan simultáneamente y 
en la práctica industrial se busca minimi- 
zarlos reduciendo el efecto de los más sevo 
ros, ya que elimínarlos por completo no 
siempre es posible (162, 163). 

B. Segregación 

Diferencias en tamano y en densidad de 
los materiales a mezclar, suelen ser la causa 
principal de la segregación, pero no las úni¬ 
cas. Así como las partículas más pequenas 
tienden a suspenderse en los fluidos (airea- 
ción) con más facilidad que las grandes, 
dando lugar a la formación de humos, lo 
contrario ocurre en el rodamiento y las paiv 
tícuias grandes van a rodar más lejos que las 
pequenas. Agitadas en un recipiente van a 
acumularse en el fondo dei mismo por de- 
bajo de las pequenas (Fig. 32.43). 

El comportamiento de las partículas sóli¬ 
das ante situaciones de flujo, o sea, su grado 
de similitud con los fluidos, depende de un 
conjunto de propiedades que ya hemos ana- 
lizado en el capítulo de Molienda y Tami- 
zado. Esas propiedades, al influir sobre las 
condiciones de flujo de los materiales a 
mezclar van a tener incidência en la mayor 
o menor tendencia a la segregación dentro 
de los equipos de mezclado. Cuanto más 
fácilmente fluya un material, mayor proba¬ 
bilidad existe de que pueda segregarse. 



Fig. 32.43. Segregación. Las partículas grandes 
tienden a depositar se en el fondo de los recipientes 
al ser agitadas. Al rodar van a recorrer mayor 
distancia. 

En aquellos casos en que se noten efectos 
segregativos que dificulten la operación de 
mezclado, se deberá revisar cuál de las pro¬ 
piedades de las partículas puede ser la cau- 
sante. Convendrá así estudiar el tamano, la 
forma, distribución de tamanos, rugosidad, 
densidad, adherencia, los efectos superficia- 
les y en especial la acumulación de cargas 
electrostáticas. Por ejemplo, el tamano y la 
densidad de las partículas tienen efectos 
contrários que pueden balancearse adecua- 
damente de modo que las partículas más 
pequenas sean las más pesadas. 

La mejor indicación acerca de las condi¬ 
ciones de movilidad de las partículas puede 
obtenerse â través de medidas dei ângulo 
de reposo dei material. Ese ângulo es el 


\ 
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ângulo constante que con la horizontal forma 
una pila dei material hecha cuidadosamente 
dejando caer el material desde poca altura 
sobre una superfície plana (Fig. 32.44). 

Acerca de las técnicas y recaudos a tomar 
para medir este ângulo conviene referirse 

Materiales muy móviles 

Materiales móviles 

Materiales de aceptable movilidad 

Materiales cohesivos (poca movilidad) 

Materiales muy cohe6Ívos (casi ninguna 

movilidad) 

Las partículas muy finas son cohesivas 
en razón de la gran influencia de las fuerzas 
superficiales y su predomínio sobre las gra«- 
vitatorias. Por ello, una regia práctica ante 
un problema de segregación por gran movili¬ 
dad es probar reducir el tamaho de los 
materiales a mezclar. Williams (165) ha 
mostrado la relación directa que existe entre 
la finura de materiales y la homogeneidad 
de las mezclas resultantes. 

La acumulación de cargas electrostáticas 
en la superfície de las partículas es una de 
las causas más com unes y molestas de mez¬ 
clado defectuoso. En ocasiones, el trato dei 
material dentro dei mezclador es responsable 
de la aparición de dichas cargas. La expe^ 
riencia muestra que bastan pocas cargas 
para provocar consecuencias importantes y 
llevar los tiempos de mezclado a valores muy 
altos. Por otra parte, también es común que 
una vez provocada la acumulación de car¬ 
gas, la situación no mejore con el tiempo 
y por el contrario se empeore. Por ello, es 
regia no extender más allá de lo estricta- 
mente necesario la operacion de mezclado, 
ya que ningún benefício se va a obtener y sí 
pueden orígmarse procesos que retrograden 
la mezda anulando lo conseguido hasta ese 
momen to. La solucion a un problema de se¬ 
gregación por cargas electrostáticas puede 
provenir de una revisión de la historia pre¬ 
via dei material para ubicar el instante en 
que se somete al material a un tratamiento 
incorrecto. Así, por ejemplo, puede encon- 
trarse conveniente reemplazar una etapa de 
molienda por vía seca por otra en régimen 
húmedo que impide la aparición de cargas 
en el material (166). 

C. Grado de Mezclado 

Si bien puede aceptarse como regia gene>- 
ral que, cuanto más íntima y completa sea 


a un trabajo de Train (164). El mismo es 
función dei tamaho de la partícula y de la 
distribución de tamahos. A continuación 
se dan los valores aceptados como indicación 
aproximada dei comportamiento de los ma¬ 
teriales granulares y pulvurentos: 

ângulo de reposo entre 25° y 30° 

ângulo de reposo entre 30° y 38° 

ângulo de reposo entre 38° y 45° 

ângulo de reposo entre 45° y 55° 

ângulo de reposo hasta 70° 

la mezcla de los constituyentes de una 
determinada formulación, tanto mejor será la 
calidad dei producto, esa condición es difi¬ 
cilmente alcanzable en un equipo mezclador. 

Una mezcla ideal, completa, en quç toda 
partícula tiene por vecinas a otras distintas 
es imposible, pero sí puede arribarse a una 
mezcla por azar a la que es posible llegar 
en un mezclador ideal, en ausência de toda 
acción segregativa. Hay en este último caso 
una distribución en donde existen algunas 
partículas de la misma clase juntas, pero, a 
pesar de ello, el producto resultante suele ser 
aceptable y cumplir con todas las especifi- 
caciones que se le hayan impuesto. 

Una vez que en un mezclador se ha alcan- 
zado la distribución correspondiente, diga¬ 
mos óptima distribución al azar, toda mani- 
pulación ulterior probablemente redistribuya 
las partículas sin alterar el grado de mezcla 
alcanzado (167). 

A los efectos de poder establecer compa- 
raciones entre equipos, o de encontrar las 
condiciones óptimas de trabajo de un deter¬ 
minado equipo para resolver una situación 
también determinada, es necesario fijar un 
critério de “grado de mezcla” o “índice de 
mezclado”. 

En la práctica, el critério más útil proba¬ 
blemente sea juzgar la calidad de un proceso 
de mezclado desde el punto de vista de la 
excelencia dei producto resultante en la apli- 
cación a que está destinado. Así, una mezcla 
de ingredientes activos e inertes o cargas 
para constituir una determinada formulación 
galénica, será satisfactoria si asegura que 
cada paciente reciba la dosis que corresponda 
en cuanto a uniformidad y potência dei 
principio activo. Esto significa que, muchas 
veces, buscar alcanzar un grado de mezclado 
extremo teniendo como meta aquella distri¬ 
bución al azar perfecta, puede significar 



1218 Farmacotecnia Teórica y Práctica 


prolongar innecesariamente la operación, 
aumentando los costos sin ningún beneficio. 

Con todo, el objetivo debe ser tratar de 
ubicar nuestro problema de seleccionar el 
equipo más adecuado y fijar las condiciones 
operativas óptimas, sobre una base lo más 
científica posible. 

Hay un número apreciable de trabajos 
importantes (más de treinta) que cubren 
este aspecto de la cuestión, pero en ellos 
no se observa uniformidad de critério. Por el 
contrario, las medidas propuestas y utiliza¬ 
das para estimar el grado de mezcla son di¬ 
ferentes y no hay indícios de que evidente¬ 
mente una sea superior a las otras en todas 
las condiciones. 

En principio, toda medida cuantitativa dei 
grado de mezcla alcanzado en un cierto 
equipo deberá resultar dei estúdio de una 
serie de muestras tomadas en condiciones 
determinadas. El primer problema se plantea 
en cuanto a la mejor manera de tomar las 
muestras y qué hacer con ellas una vez 
obtenidas. Colateralmente hay otras decisio- 
nes a tomar como ser, cuántas muestras 
son necesarias y qué tamano deberá tener 
cada una de ellas. 

En lo que hace a la forma de tomar las 
muestras, se deberá recurrir a técnicas que 
perturben lo menos posible la operación, 
cuidando que las muestras sean tomadas de 
todo el lote y no de una cierta porción 
dei mismo. En el interior dei mezclador se 
utilizará para sacar las muestras, una espe- 
cie de bastón con compartimientos especiales 
cubiertos con cierres que pueden correrse 
ima vez colocados en la zona de la que 
queremos retirar la muestra. Recolectada la 
porción de mezcla, el compartimiento se ce¬ 
rrará y retirará para su análisis. Existen 
otras técnicas de succión de la muestra que 
pueden consultarse en detalle en los traba¬ 
jos de Maitra y Coulson (168) y en los de 
Weidembaum y Bonilla (186). 

Las muestras deben tomarse no sólo en 
la câmara de mezclado sino también en las 
zonas de entrada y salida, en los conductos 
de descarga y en las tolvas de empaque, 
para seguir el proceso en todas sus etapas. 

El número de muestras a tomar depende 
de si estamos analizando un material de 
mezcla, o por el contrario estamos estudian- 
do el compoftamiento de un equipo y quere¬ 
mos obtener información acerca de la exis¬ 
tência de zonas estanco indeseadas, y dei 


balance de fuerzas segregacionistas y de 
mezclado que se establezca dentro dei equi¬ 
po. Este procedimiento deberá repetirse a 
intervalos regulares de üempo para poder 
seguir la evolución dei proceso y constatar 
cualquier desvio que se produzca por des- 
arrollo de efectos indeseados. Evidentemente, 
esta operación es costosa y su realización se 
justificará sólo en razón de benefícios eco¬ 
nómicos importantes obtenidos a partir de 
mejoras en la operación. 

En general, tomar una muestra debe en- 
tenderse como una operación de tipo neta¬ 
mente estadístico, por lo cual, cuantas más 
muestras se tomen, más segura información 
habremos de obtener. También es evidente 
que no hay un único número de muestras 
como valor recomendable para todas las oca¬ 
siones. Es interesante la remisión al trabajo 
de Miles y Schofield que recomiendan tomar 
20 muestras como mínimo; al trabajo de 
Valentín que indica 50 como valor mínimo 
y al de Fischer que indica valores menores 
(166, 175, 176). 

La muestra no debe tener un tamano su¬ 
perior a un cierto valor crítico, que ser á 
la menor cantidad de mezcla con significa- 
ción en su utilización posterior. Así, volvien- 
do a nuestro ejemplo de una operación de 
mezcla de los ingredientes de ima formula*- 
ción galénica a administrarse en forma de 
comprimidos, la muestra no puede ser supe¬ 
rior a la cantidad que corresponda a un 
comprimido, o sea, a una dosis, ya que de 
otro modo, los resultados no van a tener 
ningún valor. 

En este aspecto conviene tomar una deci- 
sión luego de consultar a aquéllos directa- 
mente vinculados a la utilización posterior 
dei producto resultante dei mezclado, ya que 
ellos podrán dar indicación de los efectos 
que resultarán de fluctuaciones en la com- 
posición de la mezcla. En general, se podría 
indicar que el conjunto de muestras a tomar 
no debe exceder dei 5 % de la carga dei 
mezclador. 

Una vez obtenidas las muestras, debemos 
proceder a su contralor y para ello hay diver¬ 
sas maneras de hacerlo. La condición primor¬ 
dial de todo método deberá ser que el error 
inherente al mismo no puede exceder de los 
valores normales de fluctuaciones que pen¬ 
samos esperar en las muestras. 

Probablemente la técnica más sencilla y 
más recomendable, si no fuera por su labo- 
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riosidad, es la de contar las partículas a 
simple vista o con ayuda de una lupa o de 
un microscopio de poco aumento (20X hasta 
100X). Cu ando ello no es posible, se puede 
recurrir a técnicas de separación de los cons*- 
tituyentes por solventes, tamización, etc., con 
gravimetria posterior, o bien, a incorporar 3 
un indicador o trazador en la mezcla de « 

V 

productos y luego detectarlo recurriendo a g 
procedimientos diversos (fluorescência con 
rayos X, espectrometría de llama o de emi- ^ 
sión, polarografía, etc.) (163, 170). Cual- | 
quiera que sea la técnica seguida, el resultado o 
será un número que deberá tratarse estadís- £ 
ticamente para que adquiera significación. 

D. Aspectos Estadísticos 

Las distintas técnicas de manipulación 
estadístáca de datos son de aplicacián a nues- 
tro problema y cada una de ellas ha sido 
estudiada por diferentes investigadores. La 
literatura especializada registra tales aportes 
y muestra la incorporación continua de 
nuevas herramientas estadísticas que buscan 
reemplazar métodos largos y tediosos por el 
uso de diagramas o gráficas, o tablas de in- 
formación directa. Un conocimiento completo 
dei tema se obtendrá con la consulta de tales 
trabajos (169, 171, 172, 173, 174, 183), y 
su lectura es recomendable para todo aquel 
que deba abordar el problema de toma de 
muestras y su posterior tratamiento y no 
posea la terminologia y defíniciones corres- 
pondientes. 

La condición ideal se daria si estuviéra- 
mos en condiciones de construir un histo¬ 
grama de la frecuencia relativa de compo- 
siciones de muestras (Fig. 32.45). 

En dicho diagrama se llevan las compo- 
siciones como porcentaje dei componente 
que nos interesa en la mezcla (componente 
clave, por ejemplo, el principio activo) o el 
porcentaje dei indicador o trazador, en con¬ 
tra de la fracción correspondiente de las 
muestras individuales. 

Este gráfico exige para su construcción 
segura, un número elevado de muestras y, 
por ello, no siempre es posible su trazado. 

Es usual reemplazarlo haciendo referencia a 
algunas de sus propiedades que sirven al mis- 
mo propósito de describir la distribución, 
pero en término de menor número de mues¬ 
tras. Cuatro características o parâmetros 
sirven a tal fin: 


Composición 

Fig. 32.45. Histograma de frecuencias relativas de 
composiciones de las muestras. 

lo.) un parâmetro de posición, o sea, una 
medida de la incidência central, una indi- 
cación dei número alrededor dei cual tienden 
a agruparse la mayoría de los valores. Según 
Gauss seria el valor más plausible de las 
medidas experimentales efectuadas. Casi 
siempre se recurre a la media aritmética o 
geométrica y más raramente a la “moda” 
(valor de mayor frecuencia); 

2o.) un parâmetro de dispersión, esto es, 
una medida de la altura dei histograma en 
variación entre los elementos o muestras. 
Resulta de comparar los valores individuales 
que han intervenido en el cálculo con el 
valor medio anterior. Se recurre así a la des 5 - 
viación media o estándar y en ocasiones al 
rango y a la desviación reducida; 

3o.) un parâmetro de simetria, medida 
de la simetria de la distribución alrededor de 
un eje central vertical coincidente con el 
valor medio; y 

4o.) un valor de la intensidad, esto es 
una medida de la altura dei histogr am a en 
las inmediaciones dei valor medio. 

De estas cuatro propiedades dei histogra¬ 
ma, generalmente se utilizan la primera y 
la segunda en aplicaciones a mezclado. 

• Definimos entonces las siguientes carac¬ 
terísticas : 

— Media aritmética de las muestras. 
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~x, definida por la expresión 


x = 


E* 


n 


[291 


siendo: 

x t = porcentaje encontrado en la muestra ti 
denominada i dei componente clave o 
indicador 

n = número de muestras individuales 

Esto es, división de la suma total de los 
valores experimentales por el número de va¬ 
lores computados (expresión no selectiva, 
ya que intervienen todos los valores). Se ve 
que el mismo valor de media aritmética pue- 
de lograrse con valores numéricos muy dis¬ 
persos o muy concordantes entre sí. Aplicado 
a un mezclado este valor medio no nos 
dirá nada acerca de la bondad de la opera- 
ción. Si conocemos el porcentaje verdadero, 
x, realmente presente dei componente en 
cuestión, podemos encontrar una expresión 
simple de fa discrepância o apartamiento 
(error) a través de x — x i9 diferencia que 
podrá ser positiva o negativa. Diferencias 
muy grandes podrán servir de indicación de 
que estamos frente a una situación segrega- 
cionista, si es que estamos seguros de la 
corrección en la toma de las muestras (177, 
178). 

* —Variancia — Desviación estándar. 

La variancia de las muestras (variancia 
restringida en la terminologia estadística) 
está definida por la expresión: 

(*i - *) z 

S“ = —- [30] 

n — 1 

donde S es la llamada desviación estándar. 

Estas dos propiedades tienen gran utilidad 
porque senalan caminos seguros e imparcia- 
les de comparar resultados de muestreos. Una 
manera directa de hacer tal comparación es 
computar directamente la relación entre las 
variancias correspondientes a tiempos distin¬ 
tos, a medida que progresa la operación o 
bien entre los valores correspondientes a 
equipos distintos o a un equipo escala banco 
y el pçptotipo, en problemas de cambio de 


escala, La bibliografia registra tablas prepa¬ 
radas para asesorar al usuário o al disenador 
acerca de la real significancia estadística- 
mente hablando de aquella relación entre 
variancias, senalando cuando se pueda atri¬ 
buir a un hecho casual o a un problema de 
fondo (185). 

Para facilitar el cálculo de la variancia 
se puede recurrir a la siguiente expresión 
deducible de la [30] 


S 2 


n ^ xf - (2*i) 2 

i = l 

n(n — 1) 


[31] 


Aparte de las referencias ya mencionadas 
es recomendable consultar (194, 195). 


E. índice de Mezclado 


Entre todos los índices de mezclado pro- 
puestos hay algunos que, si bien no son 
todavia de uso generalizado, son los de mayor 
aceptación. En la mencionada publicación 
de Weidembaum (183) como en otras de 
Valentín (175) y de Herdan (172), se ana- 
lizan una serie de casi treinta trabajos de 
diferentes investigadores abocados a la tarea 
de llegar a técnicas universales de contralor 
dei mezclado y estúdio de rendimientos de 
distintos equipos. De dicha revisión surge 
evidentemente la falta de uniformidad en 
ciertas definiciones básicas y fundamentales 
en lo que podríamos llamar Agrado de mei- 
cla ,r o "índice de mezclado" como referencia 
que permita contrastar el rendímiento de 
cualquier equipo, En muchos de tales traba- 
jos se llega a ecuacíones finales que si bien 
no son de apiicación general, pueden ayudar 
a estudiar y controlar el comportamiento de 
equipos semej antes a los que sirvieron para 
alcanzar tales expresiones, por lo que en 
todos los casos se impone la consulta de tales 
trabajos para aseguramos de la factibilidad 
de nuestro intento (184). 

Lacey (162), propone el uso de la siguien¬ 
te expresión: 


M = 


S„2 - S2 

s 0 2 - S r * 


[32] 


1 


S 2 — S r 2 

s/ - 8 ? 


siendo: 

M = índice de mezclado 


[331 
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$o 2 — variancia teórica dei material no mez¬ 
clado; 

= desviacion estándar teórica dei mate¬ 
rial no mezclado: V X 0 (l — x 0 ); 
x 0 = fracción en peso dei componente clave 
en la formulación; 

S r = desviación estándar teórica para el 
material supuestamente mezclado al 

azar sin segregación: Vx 0 (l — x 0 )/N; 
N = numero de partículas en la muestra. 

Utilizando un mezclador rotatorio horizontal, 
Weidembaum y Bonilla (186) desarrollaron 
otra expresión a partir de las siguientes de- 
finiciones: 


a — Vp(i — P)/N = desviación estándar teó¬ 
rica para una mez- 
cla perfectamente dis¬ 
tribuída al azar (lo que 
Lacey denomina S r ) 

V = verdadera fracción en 
numero de partículas 
(no en peso) dei com¬ 
ponente clave en la 
mezcla original 

S = ---- [34] 

n 

siendo: 

n = número de muestras tomadas 
( x/N) i = fracción de partículas en la mues- 
tra i 

(X/N) = media aritmética de las fracciones 
de partículas en las n muestras 

índice de mezcla = I M = JL [ 35 ] 

S 

Los valores que obtienen para I M muestran 
que en un principio aumenta continu amente 
hasta alcanzar un valor máximo, en las cer¬ 
canias de 0,7, para luego, en forma irregular 
ir decreciendo con el tiempo, Esa caída en el 
valor dei índice de mezclado la atribuyen 
al desarrollo de tendências segregacionistas 
en los casos estudiados (187). 

F. Tiempos de Mezclado 

De una revisión de la literatura publicada 
buscando proponer modelos que permitan 
aplicar al mezclado ecuaciones de transfe¬ 


rencia que lleven a poder prever tiempos de 
mezclado, es evidente que en este àspecto 
tampoco existe uniformidad en los enfoques 
y resultados. Las ecuaciones propuestas son 
de tipo muy diverso y van desde simples 
expresiones exponenciales hasta aquellas de- 
ducidas en base a supuestas analogias dei 
mezclado con los procesos difusionales re- 
curriendo a una cierta “difusividad de 
mezclado”. Ninguna de tales propuestas 
ha encontrado aplicación a cualquier tipo de 
equipo y más bien parecen ser ínterpreta- 
ciones de lo que acontece en determinados 
disenos sin que puedan ser extrapolados a 
otros esquemas. 

Aparece claro en todos los casos que, en 
todo equipo de mezclado, están actuando 
simultaneamente fuerzas diversas que en 
un principio provocan la ruptura de los 
agregados originales de partículas de la mis- 
ma especie. Al mismo tiempo, mecanismos 
de deslizamiento y de tipo convectivo van 
trasladando a distancia dichos agregados en 
proceso de desmenuzamiento. La mezcla ín¬ 
tima de las partículas individuales y de los 
agregados muy pequenos se haría por inter- 
vención de mecanismos de tipo difusivo. En 
todo momento se hallan presentes fuerzas 
segregativas y, a partir de un cierto punto 
se establece un equilíbrio entre dichas fuer¬ 
zas y las de mezclado. El continuar la opera- 
ción más allá de dicho punto no mejorará 
la situación y sí puede desequilibraria en 
beneficio de las tendências segregacionistas 
(179, 180, 181, 182). 

G. Equipos 

Mezcladores de cintas. Es imo de los 
equipos más antiguos, y puede operar en 
forma continua o discontinua sobre polvos 
o en pastas livianas. También permite el 
agregado de líquidos a polvos. Consta de un 
recipiente horizontal semicilíndrico o cubeta, 
encamisado de manera de permitir calenta- 
miento o enfriamiento, con un eje horizontal 
en que están montadas dos cintas helicoi- 
dales. La externa mueve el material en un 
sentido en forma lenta y la interna lo 
mueve en sentido inverso a mayor velocidad. 
Hay así no sólo acción de empuje sobre el 
material, sino también turbulência en las 
zonas de contacto de ambas corrientes. La 
cláridad contra la pared es muy pequena, 
de modo de impedir la formación de capas 
estanco. El consumo de potência no es 
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Fio. 32.46. Mezclador a cintas. 

grande y se puede trabajar al vacío cu- 
briendo la cubeta (Fig. 32.46) (188, 189, 
190, 191, 192, 193). 

Mezcladores de volteo. Operan volteando 
el material contenido en un recipiente o 
tambor rotatorio, de forma variada, con eje 
horizontal. Tenemos así el mezclador a 
cilindro horizontal, el cono doble, cono obli- 
cuo cono en V, cono en Y, con variantes 
como por ejemplo, reemplazar el cilindro 
* por un cubo o por un cuerpo hexagonal 
(Figs. 32.47, 32.48, 32.49 y 32.50). 

Pueden llevar bafles o aletas fijas a las pa¬ 
redes internas para asegurar flujos cruza¬ 
dos dei material, sobre todo en los modelos 
de eje central. En general, la carga no debe 
ocupar más dei 50% dei volumen interno 
dei recipiente pudiéndose, en algunos casos, 
llegar hasta el 65%. Las velocidades de 
rotación varían pudiendo llegar hasta 100 
rpm. 

Mezcladores a tomillo vertical. Es un tan¬ 
que vertical, cilíndrico o cónico con un 
tomillo giratorio vertical que puede ser cen¬ 
tral o estar adosado a la pared y que eleva 
el material. En algunos modelos el tomillo, 
al mismo tiempo que gira, se desplaza por 
el interior recomendo una determinada ór¬ 
bita para evitar la formación de capas esta¬ 
cionarias. Son particularmente útiles cuando 
se debe incorporar una pequena cantidad de 


Fig. 32.47. Mezclador a tambor giratorio (The 
P atterson Kelley Co. Inc., Eaet Stroudsburg, PA , 
U.S.A.). 

un producto a una masa grande (Fig. 
32.51). 

Mezcladores a lecho fluidizado. Los le- 
chos fluidizados son muy eficientes meca¬ 
nismos de mezclado de sólidos, especial¬ 
mente si los materiales a mezclar tienen 
características de fluidización muy parecidas. 

En ciertos casos, equipos con otros desti¬ 
nos específicos pueden utilizarse para mez¬ 
clar sólidos. Así, equipos de molienda como 
los molinos a discos, los molinos a bolas y 
a barras, con o sin los elementos molientes 
pueden servir para mezclar sólidos. Lo mismo 
ocurre con mezcladores como la sigma y 
la planetaria que son específicos para pas¬ 
ta y que también pueden servir para 
tratar sólidos. 


Fig. 32.48. Mezclador a doble cono (The Patterson 
Kelley Co. Inc., East Stroudsburg, PA., U.S.A .'). 
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Fig. 32.4a Mezclador tipo V {The Patterson Kelley Co. ínc., East Stroudsburg , PA., Ü.S.A.) 





Fig. 32.50. 1, Mezclador a tambor; 2, mezclador 

a doble cono, eje central; 3, mezclador a doble cono r 
eje excêntrico; 4, mezclador tipo Y; 5. mezclador 
tipo V. 

H. Selección dei Equipo 

Se han usado vários critérios para evaluar 
d comportamiento de los distintos eguipos 



Fig. 32.51. Mezclador a tomillo vertical. 


de mezclado. Probablemente los más impor¬ 
tantes sean los siguientes: 

1. Por la uniformidad que produzcan en la 
muestra, ya sea, en términos de compo- 
sición o de otra propiedad. 

2 . Por el tiempo necesario para llegar a un 
cierto grado de mezcla. 
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3. Por el consumo de potência para cumplir 
con determinadas especificaciones de la 
mezcla. 

4. Por las tendências segregacionistas que 
dificulten la operación. 

5 . Por la facilidad de limpieza. 

6 . Por la ausência de polvos. 

7. Por la posibilidad de una descarga com¬ 
pleta de la mezcla sin retenciones que 
contaminen otros lotes. 

8 . Por factores económicos como la baja in- 
versión, bajo costo de instalación, bajos 
costos de mantenimiento. 

La bibliografia registra estúdios compara¬ 
tivos de equipos y de su lectura surge que 
la bondad de un equipo depende no sólo 
de su diseno, sino dei material a tratar, y 
que en los câmbios de escala pueden presen- 
tarse diferencias de comportarniento. 

En todos los casos es aconsejable recurrir 
a ensayos que orienten acerca dei tipo de 
equipo más conveniente ya que resulta peli- 
groso basarse únicamente en resultados re- 
cogidos en la literatura especializada o en 
folletos de fabricantes (176). 

Nrnnenclatura de Mezclado y Agitación 

C = capacidad calórica dei fluido 
D = dimensión significativa de un sistema 
g) = coeficiente de difusividad 
D a = diâmetro dei agitador 
D t = diâmetro dei tanque 
% E "= distancia desde el fondo dei tanque 
al agitador 

Fr = número de Froude 
g = aceleración de la gravedad 
h — coeficiente pelicular de transferencia 
H = retención de un fluido en el interior 
de un equipo (hold-up) 

J = distancia, ancho de aleta cortacorriente 
k — conductividad térmica 
k } = coeficiente de transferencia de matéria 
para el líquido 
K — constante 

L = ancho de aleta dei agitador 
N = número de revoluciones dei agitador 
Na = número de aireación 
P = potência entregada al agitador 
Po = número de potência 
Q = caudal de gas o líquido 
Re = número de Reynolds 
v = velocidad superficial dei fluido 
v t = velocidad terminal de sedimentación 
de partículas 

V TO = volumen de la suspensión 


W = alto de aleta dei agitador 
We = número de Weber 
x = fracción de peso 
x c = fracción de peso de fase continua 
x d = fracción de peso de fase dispersa ' 
x f — índice de Reynolds para la fricción 
x h = índice de Reynolds para el calor 
x m = índice de Reynolds para la masa 
Z s = altura de sólidos desde el fondo en 
un tanque agitado 
/? = coeficiente 
e m = fracción de volumen 
B e = tiempo de contacto 
e m = tiempo de mezclado 
X = factor de forma 
H = viscosidad 

= viscosidad media 
*jr = número adimensional 
p = densidad 
p = densidad media 
p c = densidad de la fase continua 
Pd = densidad de la fase dispersa 
Pe = densidad efectiva 
Pm = densidad de la suspensión 
a = tensión superficial 
j = grupo adimensional 
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Capítulo 33 


Extraccidn 


H. A. MASSALDI 


33.1. INTRODUCCION 
A. Difusión 

La extracción es una operación que forma 
parte de un grupo importante de operaciones 
unitarias conocidas como operaciones difusio- 
nales o de transferencia de matéria . Estas 
se caracterizan por su objetivo común; tra¬ 
tar de separar la mezcla original en sus com¬ 
ponentes puros. La separación se lleva a cabo 
por migración en escala molecular de uno 
o más componentes con respecto al resto 
debido a diferencias de composición. 

Este mecanismo de transferencia se llama 
difusión y de alli el nombre de estas opera¬ 
ciones, las cuales deben distinguirse de las 
operaciones de separación puramente mecâ¬ 
nicas, tales como la filtración, centrifugación, 
tamizado, etc. 

Otra característica importante de estas 
operaciones es que las diferencias de compo¬ 
sición necesarias son originadas por la crea- 
ción de una nueva fase, ya sea por aplicación 
de calor como en destilación (se genera la 
fase vapor), o por agregado directo de una 
fase inmiscible como en la operación que 
nos ocupa, donde la nueva fase es el solven¬ 
te. En este caso, como el solvente se agrega 
puro o con muy baja concentración de la 
sustancia a extraer, se establece una dife¬ 
rencia de composición entre ambas fases. 


que es la fuerza impulsora para la trans¬ 
ferencia de matéria. En la siguiente sección 
se analiza brevemente este punto. 

B. Transferencia de Matéria 
en Interfases 

Veamos cuál es la situaclón que prevalece 
a ambos lados de la interfase durante la 
extracción. Las dos fases pueden ser líquidas, 
como en la extracción líquido-líquido, o una 
fase sólida y la otra líquida, como en la ex¬ 
tracción solido-líquido. Para ello utilizaremos 
el modelo de las dos películas, que debido 
a su 6implicidad permite comprender rápi¬ 
damente el problema. Este modelo supone 
la existência de dos películas de fluido 
estanco a ambos lados de la interfase, a 
través de las cuales se produce la mayor 
diferencia de concentración (ver Fig. 33.1). 

En la Fig. 33.1, C® y C3 son las concen- 

traciones dei soluto en el seno de las fases 
« y p respectivamente, C® y C0 son las 

■i i 

concentraciones dei soluto en la interfase, 
pero a ambos lados de la misma, C0 puede 
ser mayor que C® (como en la figura) o 
viceversa, pero lo impoitante es que se puede 
considerar que están en equilíbrio. 5 fl y 
son los espesores hipotéticos de las películas 
a ambos lados de la interfase. 
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Fig. 33,1. Perfil de coucentración dei comjpaaente C para transferencia de matéria entre dos fases 

líquidas. Modelo de las dos películas. 


La fuerza impulsora para la transferencia 
es, en la fase p(CP — CP), y en la fase a, 

i L 

»(C* — C a ). Es útil también definir una fuer- 

h i 

za impulsora global, que abarca las dos 
fases, como (C“ — C a *), donde C a * es la 

L L Li 

concentración dei soluto en la fase a que 
corresponde a equilibrio con CP. Esta defi- 
nición, si bien es arbitraria, es necesaria, 
pues no se puede utilizar la diferencia 
(C* — CP) por corresponder a distintas fa- 

L L 

ses. Más adelante volveremos sobre este 


N c = 


a —a j a 

1 — dy 


m 


La Ec. [1] expresa el flujo de matéria 
en cualquier punto, dentro de la película 
para la transferencia, en el sentido y de 
la Fig. 33.1. Se puede escribir una expresión 
análoga para la fase p * x c es la fracción 
molar de C y C T es la concentración molar 
total, relacionados según: 


rc‘C; = C- 


[ 2 ] 


punto. 

Las ecuaciones que determinan el flujo de 
soluto pueden plantearse considerando que 
el mecanismo de transferencia es difusional 
y que el sistema es binário en cada fase, es 
decir, compuesto por el soluto, C, y el sol¬ 
vente, A en la fase «, o B en la fase p . 

La ecuación para C proviene de la expre¬ 
sión generalizada de la ley de Fick (Bird y 
cols., 1960) y tiene la forma, 


En esta expresión se ha supuesto que 
no es función de y, lo cual constituye una 
aproximación. El término 1 — en el de¬ 
nominador proviene dei hecho que C es el 
único componente que se transfiere pueçto 
que, por ser los solventes inmiscibles, A y 
B no se mezclan y, por lo tanto, no se trans- 
fieren. * 

Se puede integrar la Ec. [1] suponiendo 
que N c = cte (estado estacionário) y que 



















Exiraccién 1231 


D* no es función de x“ Si realizamos la 

l. A Ç 

integración entre los limites de la película, 
se obtiene. 


donde, 

( 1 - *")j ,L 


D o g~\ fl , o; a 

CA^T ( X L — ) 

^a(l 

*?) 


[3] 


[4] 


ln- 


La ecuación equivalente a [3] para la fase 
P> es, 




D C p 




- x 


0 


(1-x^)^ 


[5] 


C. Coeficiente de Transferencia 
de Matéria 


Las Ecs. [3] y [5] pueden escribirse como: 

*c = C(^-*‘) [6] 

N c = tf (*? - tf) [7] 

donde h x a y h/ son coeficientes de transfe¬ 
rencia de matéria, definidos acá según: 


o 

N a = ( V* - VO [11] 

donde x L a * y x L £* son las concentraciones 
en equilíbrio con x L P y x L a respectivamente. 
La presencia de estas concentraciones (calcu- 
lables, pero no de existência real en el 
sistema) no es un inconveniente pues las 
Ecs. [10] y [11] constituyen una definición 
de Kj* y por lo cual los valores de estos 
coeficientes se corresponden con las fuerzas 
impulsoras elegidas ; 

D. Relación entre Coeficientes 
Individuales y Giobales 

Tomando la fuerza impulsora de la Ec. 
[10], y descomponiéndola según: f 

V - V* - * 1 ? - V + V - [12] 

y suponiendo que, para un rango pequeno 
de composiciones, la relación de equilíbrio 

se puede considerar lineal: 

= mxfi + b [13] 

*L a * = m x iP + b [14] 

se obtiene, reemplazando las Ecs. [13] y 

[14] en los dos últimos términos de [12]. 

x l° ~ x l«* - x L a ~ x i a + ™(V - x L fi) [15] 


y 


PçA C T * 
^a(l 


hj 


Hc B C t & 

V* - **)« 


[ 8 ] 

[9] 


Es importante notar, que efítos coeficientes 
incluyen el término (1 - x ) UL , por lo cual 
son función de la composición. 


Las Ecs. [5] y [6] muestfan claramente 

por qué «V - c^> O (Cfi - C L fl) son 
Hamados "fuerzas impulsoras". A mayor va¬ 
lor de esa diferencia, mayor es el fíujo N r . 

Ahora bien, el problema de estas expre- 
síones es que resulta muy difícil conocer 
x i a o xfi. Lo que se puede medir habitual- 
mente es x L * o x L &, Por esta razón, es útil 
definir, poT analogia con las Ecs. [5} y [6], 
tm coeficiente "global" de transferencia, al 
cual le corresponde una fuerza impulsora 
global, tal como se mencionó anteri o rmente, 
dado por: 


N € = K*(x l * - x 7 «*) [10] 


Recordando ahora las Ecs. [6], [7], [10] 
y [12], las diferencias en la ecuación [15] 
pueden ser reemplazadas por; 


KJ* 


N c . N c 
-+ m - 


y como N c es el mismo, 


[16] 


11 m 

K * a ~ "v + v 


[17] 


Utilizando un procedimiento análogo, a par¬ 
tir de la fuerza impulsora en la Ec. [11] 
se obtiene, 


_ 1 1 

KJ> = ~KP + I18] 

Las Ecs. [16] y [17] indican la relación 
entre los coeficientes giobales y los coefi¬ 
cientes individuales de película. Esto es im¬ 
portante porque, si bien los coeficientes glo- 
bales son los que más se utilizan, su valor 
debe ser determinado a partir de los coefi¬ 
cientes individuales. 
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Estas relaciones son de utilidad en el 
análisis de equipos de extracción por con¬ 
tacto continuo, que son los más usados en 
la industria farmacêutica y que veremos 
más adelante. Previamente es conveniente 
recordar algunos conceptos que se utilizarán 
en el desarrollo posterior. 

EL Estado Estacionário y Transitório 

Se dice que un sistema se encuentra en 
estado estacionário, cu ando las propiedades 
dei mismo en cada punto, no varían con el 
tiempo, aunque sean distintos punto a punto. 
Inversamente, el estado transitório es aquel 
en el cual las propiedades de cada punto 
varían con el tiempo. Por ejemplo, un reci¬ 
piente que se está llenando (o vaciando) 
aumenta (o disminuye) continuamente su 
nivel, por lo cual la presión hidráulica de 
cada punto varia con el tiempo: está en 
estado transitório. 

Si el mismo recipiente se alimenta y vacía 
simultáneamente, con el mismo caudal, su 
nivel permanece constante y la presión en 
cada punto también; está en estado esta¬ 
cionário. 

F. Procesos Contínuos y Discontinuos 

Un proceso discontinuo es aquel que se 
acerca espontaneamente a su terminación 
durante el intervalo de operación. Esto su- 
cede porque no se alimenta el proceso en 
por lo menos uno de los materiales nece- 
sarios. Un ejemplo corriente es una hoguera, 
donde el oxigeno dei aire se aporta en 
forma continua pero el otro material, la lena, 
es sólo aportado al comienzo, y el proceso 
termina cuando ésta se consume. Este tipo de 
proceso se encuentra necesariamente en esta¬ 
do transitório. 

El proceso contínuo se caracteriza porque 
se suministran y retiran todos los materiales 
necesarios desde el principio. El proceso ter¬ 
mina cuando arbitrariamente se elimina, por 
lo menos, una de las comentes de alimen- 
tación. En este caso, puede existir estado 
estacionário o transitório, dependiendo por 
ejemplo, de si el caudal de las comentes 
es constante o cíclico. 

Como posibilidad intermedia entre ambas, 
se encuentra el proceso semicontinuo, en el 
cual, por lo menos uno de los materiales 
necesarios se alimenta sólo al principio. 
Aunque^los otros materiales se alimenten y 


extraen de manera continua, el sistema se 
encuentra necesariamente en estado transitó¬ 
rio. Un ejemplo sencillo es el de una hoguera, 
donde la lena sólo se aporto al comienzo, 
y el aire se proporciona de continuo, como 
se senaló más arriba. 

PRIMERA PARTE 
EXTRACCIÓN LIQUIDO-LIQUIDO 
33.2. GENERALIDADES 

Esta operación consiste en la separación 
de los componentes de una solución por 
contacto con otro líquido, no miscible, 11a- 
mado solvente. Si la extracción se realiza 
en forma discontinua, en un único contacto 
(o etapa), se alcanzará el equilibrio entre 
las dos fases al cabo de cierto tiempo. 

Para que exista separación, la concen- 
tTación de equilibrio dei soluto en cada fase 
debe ser distinta. En ese caso, se dice que 
el soluto se “distribuye” entre ambas fases. 

Es habitual definir un coeficiente de par- 
tición, K, como la relación entre las con- 
centraciones dei soluto en las dos fases, 
K = xf/xfi donde i es el componente en 
cuestión y a y 0 son las fases. 

A. Utilidad de la Extracción 
Líquido-Líquido 

Normalmente, el objetivo de una separa¬ 
ción es obtener por lo menos uno de los 
componentes de la mezcla original con alto 
grado de pureza, como ocurre por ejemplo 
en Destilación. Ahora bien, el soluto obte- 
nido por extracción se encuentra en forma 
de solución, por lo cual es necesario aplicar 
alguna otra operación (habitualmen te des¬ 
tilación ) para obtenerlo puro, y también 
para recuperar el solvente. 

Cabe preguntaise entonce9, por qué se 
realiza una extracción pura o, más gene¬ 
ralmente, en qué casos es útil realizar una 
extracción. La respuesta es de índole eco¬ 
nómica: cuando el conjunto de la operación 
de extracción-recuperación posterior tiene 
menor costo que la destilación directa. Esto 
puede ocurrir en los siguientes casos: 

* 

— Cuando la solución obtenida es más 
concentrada que la original (menor 
cantidad de solvente a eliminar). 
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— Cuando el calor latente de vaporización 
dei nuevo solvente es menor que el 
dei original (menos gasto de cale- 
f acción). 

— Cuando el soluto es sensible a la tem¬ 
peratura (puede descomponerse) y por 
destilación directa habría que trabajar 
al vacío (mayor costo de operación). 

— Cuando los componentes originales son 
de propiedades físicas muy parecidas 
(dificulta la operación), pero quimica¬ 
mente distintas. Por ejemplo separa- 
ción de aromáticos de parafinas, 

B. Critério de Selección de Solvente 

1. Que proporcione un alto coeficiente 
de partición, lo cual permite usar me¬ 
nos solvente. 

2. Que sea selectivo hacia el soluto. 

3. Que tenga baja solubilidad mutua entre 
A y B (gran inmiscibilidad). 

4. Que tenga alta recuperabilidad. Esto 
se refiere a la destilación ulterior, para 
lo cual conviene que la volatilidad 
relativa sea muy distinta de 1 y se 
caracterice por un bajo calor latente 
de vaporización. 

5. Que tenga alta tensión interfacial, para 
favorecer la rápida coalescência de 
emulsiones. 

6. Que sea quimicamente inerte, es decir, 
que no reaccione con los componentes 
originales. 

C. Sistema de Operación 

Se refiere a la forma en que se puede 
realizar el contacto entre las dos fases. Bá¬ 
sicamente, existen dos posibilidades: a) 
Contacto en etapas discretas (también 11a- 
mado contacto discontinuo en etapas) y 
b) Contacto diferencial (también llamado 
contacto continuo). La denominación indi¬ 
cada entre parêntesis puede llevar a con- 
fusión pues en ambos casos el proceso es 
contivuo , desde el punto de vista definido 
anteriormente. Ambos sistemas se utilizan 
en la práctica y los métodos de diseno para 
cada caso se desarrollan más adelante. 

33.3. EQUILÍBRIO 

Puesto que el estado de equilibrio entre 
las dos fases corresponde a haber alcanzado 


la máxima transferencia de matéria posible, 
es necesario considerarlo previamente a los 
sistemas de operación. 

Necesariamente, la extracción consta de 
dos fases y por lo menos tres componentes. 
Estos aparecen en concentración apreciable 
en ambas fases. A continuación se indican 
los elementos necesarios para el desarrollo: 

A. Nomenclatura 

A, B, C: Componentes. En particular, A 
es el solvente original, B es el nuevo sol¬ 
vente y C es el componente extraído. 

F = Caudal (kg/h) de alimentación (com- 
puesto por A + C). 

S = Caudal de solvente puro (B). 

E = Caudal de Extracto (B 4 - C 4- poco 
A), obtenido después de la extrac¬ 
ción (producto). 

R = Caudal de Refinado (A -f poco C 
4- poco B), obtenido después de la 
extracción ( producto). 

B. Representación Gráfica. 

Diagramas Ternários 

La representación gráfica utiliza una pro- 
piedad dei triângulo equilátero por la que 
la suma de las distancias perpendiculares 
desde un punto interior a los lados, es igual 
a la altura dei triângulo [ver Fig. 33.2(1)]. 

Luego, si representamos sobre cada vértice, 
el 100% en peso de un componente, todo 
punto interior al triângulo representa la com- 
posición de una mezcla de los 3 componen¬ 
tes [Fig. 33.2( II) ]. Asimismo, los lados 
corresponden a una mezcla de 2 de los 
componentes. Así, el punto J representa 
una mezcla de aproximadamente 30% A 
y 70% B. Luego resumiendo, 

Vértice: 1 componente 
Lados: 2 componentes 

Interior: 3 componentes 

C. Balance de Matéria. Regia 
de la Palanca 

Consideremos dos soluciones de caudal 
R y E y que tienen la composición indi¬ 
cada en la Fig. 33.3 (también por los 
puntos R y E). LI amemos Aí al caudal 
que es suma de los caudales de ambas 
soluciones (Aí también podría ser mezcla 
original que se separa en dos fases R y E). 
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Fio. 33.2. Representación de dato» en diagrama triangular de un sistema de tres componentes. 
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Fig. 33.3. Punto mezcla (M) en la regia de la 
% palanca. 

M = R + E [19] 

La Ec. [19] es un balance de matéria 
global. El balance puede realizarse en cau¬ 
dal másico (kg/h) o molar (kgmol/h). En 
lo que sigue, y por haber mayor existência 
de datos de equilibrio directos en frac- 
ciones másicas, utilizaremos el caudal má¬ 
sico. 


M ■ X M = RX r + EX e [20] 

Donde X M , X ff , X e son las fracciones 
másicas de las corrientes correspondien- 
tes. La Ec. [20] indica que el punto Aí 
debe estar sobre la misma línea que une 
R con E y pues X M es lineal con X R y X E . 

Eliminando M de [19] y [20] se llega a: 



y por un análisis de semejanza de triân¬ 
gulos (Treybal, 1968) se puede demostrar 
que* _ 


de donde 


X £ - X M EM 
X U -X R MR 


[ 22 ] 


R EM 
E ÃÍR 


[23] 


que es la forma que toma la regia de la 
palanca para el balance de matéria con 
fi y E, La Ec. [23] dice que los caudales 
(o masas si el proceso es discontinuo) de 
productos son inversamente proporciona- 
les a las distancias que unen la compo- 
sición dei punto mezcla (M) con la com- 
posición de los productos. 

Obviamente, la regia es también válida 
si se consideran 2 soluciones que se mez- 
clan para dar M. 


C 



Fig. 33.4. Curva de equilíbrio * para et sistema 
tipo a. (Ver texto). 
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D. Sistemas Inmiscibles más Comunes 

Veremos a continuación los diagramas de 
equilíbrio, correspondientes a los dos siste¬ 
mas de aparición más frecuentes en la prác- 
tica, para tres componentes. 

a. Sólo un par de los componentes son 
parcialmente miscibles (A — B). Ejem- 
plo de este tipo son H 2 0 (A), clorofor- 
mo (B), Acetona (C) o Benceno (A), 
H z O (B), Acido Acético (C). Este es el 
sistema más frecuente. C, es por com¬ 
pleto soluble en A y B, pero éstos son 
sólo parcialmente miscibles entre sí. La 
Fig. 33.4 muestra la curva de equilíbrio 
correspondientes en el diagrama terná¬ 
rio. 

Los puntos L y K dei diagrama represen- 
tan mezclas binarias saturadas de A y B y 
de B en A respectivamente. Cualquier mezcla 
de composición intermedia, J por ejemplo, 
se separará en 2 mezclas de composición L 
y K en una relación de masas (o caudales) 
que dependen de la posición de J, de acuerdo 
a la regia de la palanca. Supongamos ahora 
que se agrega componente en cantidades 
crecientes a las mezclas L y K. Este aumenta 
la solubilidad mutua de A y B en cada 
fase, y los puntos sobre cada lado de la 
curva indicada corresponden a las compo- 
siciones de equilíbrio entre ambas fase6. La 
línea que une dichos puntos es llamada línea 
de unión y no representa composiciones de 
equilíbrio excepto en sus extremos. Estas 
líneas son útiles en los diagramas para po¬ 
der interpolar entre datos de equilíbrio. Mez- 
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Fig. 33.5. Efecto de la temperatura sobre la curva 
de equilíbrio para el sistema tipo o. 

cias de composición ubicada por encima de 
la curva de equilíbrio son totalmente homo¬ 
géneas, es decir corresponden a una sola 
fase. 

Mezclas de composición global como la 
dei punto Aí de la Fig. 33.4, se separarán 
en 2 fases saturadas, una rica en A y Ia 
otra en B, tal como lo indican los puntos 
R y E sobre la curva. 

En la mayoría de los casos, la solubilidad 
mutua de A y B aumenta con la tempera¬ 
tura y, por lo tanto, la zona útil para la 
separación (debajo de la curva) es más 
pequena (Fig. 33.5). 

b. Dos pares parcialmente miscibles (A 
B y B — C). Por ejemplo, el sistema 
clorobenceno (A), H 2 0 (B) y MeEt- 
Cetona (C). El diagrama correspon- 
diente es el de la Fig. 33.6. (a). La 
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Fig. 33,6. Curva de equilíbrio y efecto de la temperatura en el sistema tipo b, 
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Fig. 33.6 (b) indica el efecto de au» 
mento de la temperatura, que como se 
observa tiende a convertirlo en el sis¬ 
tema anterior, al solubilizar totalmente 
un par de componentes. 

33.4. OPERACION POR CONTACTO 
DISCRETO 

A. Extracción en una Etapa 

Etapa es el dispositivo que permite el 
contacto de las fases originales y la sepa- 
ración de los productos. Se define como etapa 
ideal a aquella en la cual los productos se 
encuentran en equilíbrio a la salida. 

Ahora bien, cualquier dispositivo práctico 
constituye ima etapa real, debido a que para 
alcanzar el equilíbrio se requerirían muy 
largos tiempos de contacto, lo cual en el 
caso de procesos contínuos, conduciría a vo- 
lúmenes de equipo demasiado grandes. 

Un esquema de etapa real se muestra en 
la Fig. 33.7. 

En el mezclador es donde se produce la 
transferencia de matéria. Esto se hace más 
eficiente con un contacto íntimo entre las 
fases lo cual se lleva a cabo mediante un 
agitador. Una vez producida la transferencia, 
la mezcla pasa a un 2o. recipiente, el decan- 
tador, donde las fases se separan para dar 
los productos. 

La etapa puede ser continua o disconti- 
nua, dependiendo de los requerimientos de 
producción. El proceso continuo permite una 
mayor producción horaria, pero es menos 
versátil que el proceso discontinuo, en el 
cual es posible cambiar el sistema después 
de cada extracción, si así se lo requiere. 

a. Cálculo de la Composicián 
de los Productos 

El procedimiento de cálculo es el mismo 
para el proceso continuo o discontinuo, 
pues en ambos casos se supone, en primera 



Fig. 33.7. Dispositivo práctico de una etapa para 
contacto discreto. 
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Fig. 33.8. Cálculo de las composiciones y solvente 
mínimo para extracción en una etapa. 

instancia, que el tiempo de contacto es 
suficiente para alcanzar el equilíbrio en 
ambos casos. 

En el proceso continuo el tiempo de 
contacto está dado por la relación volu- 
men mezclador/caudal de mezcla. 

b. Balance de Matéria 


De acuerdo a la Fig. 33.7, el balance 
global es: 



F + S = Af=fl + E 

[24] 

y el 

balance para el componente C 

es 


FX f = AfX* 

[25] 

donde X F y X M son fracciones másicas. 

De 

[24] y [25] se obtiene 



FX*. 

X M - 

* F + S 

[26] 


c F(X r - X M ) 

[271 




La Ec. [26] indica la ubicación dei pun- 
to Af en el diagrama, conocidos F y S. La 
Ec. [27] permite calcular la cantidad de 
solvente necesario para lograr una compo- 
sición X M prefijada. 

Altemativamente, X M o S se pueden 
calcular por medio de la regia de la pa¬ 
lanca, 



S FM 


cuyos puntos F, Af y S se indican en la 
Fig. 33.8. 
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Fig. 33.9. Cascada de extracción con finjo cruzado. 


Ahora bien, de acuerdo a la Ec. [19], Aí 
es también el punto mezcla de los pro- 
ductos R y E. Como se ha postulado que 
éstos se encuentran en equilíbrio, la com- 
posición de los mismos se debe buscar 
ubicando la línea de equilíbrio que pasa 
por Aí, tal como lo indica la línea de 
puntos en la Fig. 33.8. 

c. Cálculo de la Cantidad de Solvente Mínima 

Se entiende por tal, a la cantidad mí¬ 
nima que permite mantener dos fases, lo 
cual implica poder realizar la operación. 
Esa cantidad corresponde a la ubicación 
dei punto Aí sobre el punto R' en la Fig. 
33.8. Puede observarse que, de acuerdo 
a la regia de la palanca, en ese caso se 
obtiene una cantidad infinitesimal de ex- 
tracto E* puesto que Aí coincide con R\ 

B. Por Contacto en Varias Etapas 

Es una extensión dei proceso en una etapa, 
donde el refinado, R, se utiliza como alimen- 
tación para una nueva etapa, el refinado de 
ésta pasa como alimentación a otra etapa y 
así sucesivamente hasta alcanzar el grado 
de extracción deseado. 

Existen dos posibilidades para realizar el 
contacto entre refinado y solvente en cada 
etapa, en cuanto a lo que se llama configu- 
ración de flujo : a) Flujo cruzado y b) Flujo 
en contracorriente. 

a) Flujo cruzado : el esquema de flujo se 
indica en la Fig. 33.9. 

La característica de esta configuración es 
que, en cada etapa, se agrega solvente fresco 
y se obtiene un extracto en forma indepen- 
diente de las otras etapas, que es recolectado 
en común. 

Por su parte, el refinado que se va ago- 
tando sucesivamente en el componente C, es 
alimentado de etapa en etapa. 


El problema de diseho consiste en calcu¬ 
lar qué número de etapas es necesario para 
alcanzar la composición final deseada en 
R nfl . El balance de matéria para cada etapa 
es similar al ya indicado para el cafio de una 
etapa. Utilizando la línea de equilíbrio, se 
determinan las composiciones de E y R a la 
salida de cada etapa, comenzando por la eta¬ 
pa de alimentación F. Cuando se alcanza la 
composición final R, se cuenta el número 
de veces que se ha realizado el procedimiento, 
y ése es el número de etapas. En la Fig. 
33.10 se indica el cálculp gráfico correspon- 
diente, para tres etapas. 

Cada valor de R es unido con el vértice B 
dando distintos puntos mezcla correspondien- 
tes a las distintas etapas. 

La cantidad y composición dei extracto 
acumulado E se determina fácilmente por 
un balance de matéria, pues se conoce la 
cantidad y composición de los extractos indi- 
viduales. 

b) Flujo en contracorriente 

Podría parecer lógico, antes de estudiar 
esta configuración, considerar el caso de 
flujo en cocorriente. Veamos por qué no es ne- 


c 



para extracción con flujo cruzado. 
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Fif. 33.11. Cascada de extracción en cocorriente. 


cesario. La Fig. 33.11 indica el esquema en 
cocorriente. 

Se observa que en este caso, no se intro 
duce solvente fresco en cada etapa, como en 
flujo cruzado, sino que los productos de cada 
etapa alimentan a la slguiente, etc. Pero si 
recordamos que hemos supuesto toda etapa 
como ideal, a la salida de la primera los 
productos ya están en equilíbrio y, por lo 
tanto, nada se logra agregando más etapas, 
es decir, la composición de R n y E n es la 
misma que fí x y E x , que corresponde a una 
sola etapa. 

La configuración en contracorriente, por 
el contrario, aumenta notablemente la pureza 
de los productos, con un gasto mínimo de 
solvente. La Fig. 33.12 muestra el esquema 
correspondiente. 

£1 subíndice de las comentes siempre co¬ 
rresponde a la etapa que abandona cada 


comente. Cualitativamente puede compren- 
derse la razón para la mayor eficiência de 
esta configuración: se introduce el solvente 
fresco, sin componente C, en la etapa donde 
es más difícil extraerlo, pues H n _ 1 ya está 
muy agotado en ese componente. En cada 
etapa dei final hacia adelante. La fase ex- 
tracto se va enriqueciendo en C, pero, a su 
vez la fase refinado también aumenta 
su composición X R hasta la entrada en la 
primera etapa donde se pone en contacto 
la alimentación original, F de concentración 
máxima en C con un extracto relativamente 
rico en C, pero que tiene todavia poder de 
extracción. En otras palabras, la fuerza 
impulsora para la transferencia se ha mau- 
tenido casi constante a lo largo de la “ba¬ 
tería” o “cascada” de extractores. 

El balance global de matéria para los 
extremos de la cascada, es en relación a la 
Fig. 33.12: 



Fig. 33.12. Cascada de extracción en contracorriente. 
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Fig. 33.13. Punto mezcla y punto diferencia para cascada de extracción en contracorriente. 
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F + S = M = E x + R n [29] 

Asimismo, es aplicable la regia de la palan¬ 
ca entre las composiciones extremas, lo cual 
nos permite localizar el punto M, como se 
indica en la Fig. 33.13. 

La Ec. [29] indica que una vez conocido 
M, podemos determinar E 1 a partir de R n , 
por medio también de la regia de la palan¬ 
ca, como se indica en la Fig. 33.13. 

Es importante reconocer que E x y R n no 
están en equilíbrio y, por lo tanto, la línea 
que los une no es una línea de equilíbrio 
sino una línea auxiliar tal como la que une 
F y S. Habitualmente, la composición R n es 
un dato de diseno al igual que F, y la com¬ 
posición E x la encontramos como se explicó 
más arriba. 

Para encontrar el número de etapas nece- 
sario para alcanzar R n se utiliza también un 
método gráfico basado en la Fig. 33.13. Este 
es similar al procedimiento para una etapa 
y flujo cruzado y se basa también en la re¬ 
gia de la palanca y en la utilización de las 
líneas de equilíbrio. Sin embargo, la justifi- 
cación dei mismo no es obvia y requiere una 
extensión considerable. El lector interesado 
puede recurrir a textos específicos (Treybaí, 
1963; Treybal, 1968) para estudiar este 
punto. Por otra parte, el procedimiento es 
sencillo, como se ve a continuación: éste 
consiste en localizar lo que se llama “polo" 
o ‘'punto diferencia” a partir dei diagrama 
de la F ig. 33 .13. Esto se logra uniendo los 
puntos EjF y SR n , y extrapolando las líneas 
hasta que se corten, lo cual ocurre general¬ 
mente fuera dei diagrama (punto K en la 
Fig. 33.13). 


A continuación se ubica la línea de equi¬ 
líbrio que pasa por y se determina la 
ubicación de H 1 sobre el lado opuesto de 
la curva de equilíbrio. Esto coincide con 
el esquema de la Fig. 33.12, donde E, y R, 
son comentes que están en equilíbrio pues 
abandonan la etapa. A partir de fí 1 se debe 
encontrar la composición E 2 en el dia grama. 
Esto se logra uniendo los puntos KH 1 y ex¬ 
trapolando hasta la parte opuesta de la curva 
de equilíbrio. E 2 y R 1 son composiciones de 
corrientes que se cruzan entre etapas y no 
están en equilíbrio. Nuevamente a partir 
de E 2 se ubica R 2 con la línea de equilíbrio 
y luego E 3 a partir de K y R 2 , y así hasta 
alcanzar R n . El número de líneas trazadas 
desde K es el número le etapas ideales ne- 
cesario. Un cálculo correspondiente a ocho 
etapas se muestra en la Fig. 33.14. 1 

El punto diferencia, K, puede estar a la 
izquierda dei diagrama, como en la Fig. 
33.14, o a la derecha dei mismo, dependien- 
do de la cantidad de solvente a utilizar. Así, 
mayores cantidades de solvente hacen 
desplazar el punto K hacia la derecha, con 
lo cual la composición de E x di smin uy e y 
eventualmente la extrapolación de FE X y R n S 
se cortan a la derecha dei diagrama. El pro¬ 
cedimiento de cálculo de las etapas es el 
mismo ya mencionado. 

c. Cálculo de la Cantidad de Solvente Mínima 

Si una de las líneas trazadas desde el 
punto K coincide con una línea de equilíbrio, 
es imposible progresar en el cálculo de la 
Fig. 33.14, lo cual es equivalente a decir, 
que se necesitaría un infinito número de 
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Fig. 33.14. Cálculo dei número de etapas ideales para cascada de extracción en contracorriente. 
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Fig. 33.15. Cálculo dei solvente mínimo para cascada de extracción en contra corri ente. 


etapas para cumplir la operación. Esta situa- 
ción puede ocurrir cu ando el punto K está 
ubicado más cerca dei diagrama, lo cual 
corresponde a menòr cantidad de solvente, 
y la condición de imposibilidad corresponde 
a la cantidad de solvente mínimo. En la 
Fig. 33.1 5 el punto K' corresponde a solvente 
mínimo y el punto K, a un punto de opera¬ 
ción posible, con mayor cantidad de solvente. 

d. Eficiência de Etapa 

En lo visto hasta aqui, hemos supuesto 
que los productos que salen de cada etapa 
se encuentran en equilíbrio. Obviamente, 
% esto no es asi en la práctica, pues se necesi- 

taría un tiempo de contacto muy alto _ lo 

cual implicaria grandes volúmenes de equi¬ 
po— para alcançar esa condición, y los 
productos alcanzarán una composición que 
es sólo un porcentaje de la correspondiente 
al equilibrio. Luego entonces, el número de 
etapas necesario para alcanzar una dada 
composición de producto —en el caso de 
multietapas— es mayor que el calculado 
suponiendo equilibrio. En otras palabras, el 
número de etapas reales es mayor que el de 
las ideales. La eficiência global es, justas- 
mente, la relación entre ambos valores: 
E° = No. etapas ideàles/No. etapas reales. 
Conociendo el No. de etapas ideales y E° es 
posible entonces determinar el No. de etapas 
reales. Existen otras definiciones de eficiên¬ 
cia que también se utilizan. 

El problema consiste en poder encontrar 
en la literatura el valor de eficiência que 
corresponda al sistema en estúdio. Esto es 


así, pues no existen buenas correlaciones 
generalizadas dado la complejidad dei pro¬ 
blema. Algunos datos y correlaciones espe¬ 
cíficos se pueden encontrar en Perry (1975) 
y Treybal (1963). Por fortuna, en extracción 
por contacto discreto, la eficiência es rela¬ 
tivamente alta, dei orden de 80 al 95% en 
la mayoría de los casos, y siempre que la 
agitación sea apropiada. Por ello, no se come¬ 
terá mucho error si, en ausência de datos 
precisos, se toma un valor conservativo de 
eficiência, por ejemplo, 85% y con ello se 
determina el número de etapas reales. 

33.5. OPERACION POR CONTACTO 
DIFERENCIAL 

La extracción líquido-líquido también se 
lleva a cabo en equipos que permiten un 
contacto continuo entre las fases, en las cua- 
les la composición varia punto a punto a lo 
largo dei aparato y no de manera intermi¬ 
tente como en la cascada de extractores en 
etapas. Existen vários tipos de equipos que 
permiten este contacto, pero esquemática» 
mente la situación es la que indica la Fig. 
33.16. 

Las fases refinado y extracto, correspon- 
dientes a la alimentación y al solvente res- 
pectívamente, circulan en contracorriente. Al 
igual que en el sistema en etapas, si circu- 
laran en cocorriente, se alcanzaría el equi¬ 
líbrio luego de un corto trayeoto y el resto 
de la torre no cumpliría ninguna función. 
Aunque en la Fig. 33.16 es ía fase refinado 
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Fig. 33.16. Esquema de contacto diferencial en 
contracorriente. 


Ja que circula de arriba hacia abajo como si 
fuera la fase más densa, la situación puede 
ser a la inversa, si la fase extracto es la más 
densa. Esto no cambia en absoluto los de- 
sarrollos subsiguientes. 

El método de diseno para equipos que 
realizan este contacto es por completo dis¬ 
tinto al utilizado para los de contacto discre¬ 
to en etapas debido a que el tipo de interac- 
ción entre las fases es sustancialmente 
diferente. Así, en este caso, el tiempo durante 
el cual los elementos de volumen de cada 
fase interçambian matéria entre sí —el tiem¬ 
po de contacto— es muy pequeno, dei orden 
de los centésimos o milésimos de segundo y 
por lo tanto se obtiene un muy pequeno 
acercamiento al equilíbrio durante ese con¬ 
tacto. La magnitud dei intercâmbio durante 
el mismo depende ahora de la velocidad de 
transferencia de matéria a nivel diferencial 
(ver Sección 33.1.B) determinada por el coe¬ 
ficiente y la fuerza impulsora correspon- 
dientes. El rendimiento total de la operación, 
a su vez, puede pensarse como resultante de 
un número muy grande de estos contactos 
en serie o, en otras palabras, como un nú¬ 
mero infinito de etapas diferenciales. 


A. Métodos de Diseno 

Antes de desarrollar el método moderno 
de diseno, es conveniente referirse a un 
método tradicional, que, cuando es posible, 
se puede usar debido a su simplicidad. Es 
el método de la H.E.T.S., o altura equiva¬ 
lente a un plato teórico. Este ignora la di¬ 
ferencia entre el contacto en etapas y el 
contacto diferencial y computa los câmbios 
de concentración en la torre mediante el 
método indicado en 33.4. B. b. como si se 
identificaran en la torre zonas de câmbios 
discretos en la composición. Luego multiplica 
el número de zonas (equivalente al número 
de etapas teóricas )por la altura de cada 
zona, o H.E.T.S., para obtener la altura ac¬ 
tiva de la torre. 

El problema de este método es la esVima- 
ción de H.E.T.S., que debe provenir de datos 
experimentales y la dificultad reside en que 
aquella depende de demasiadas variables de 
operación, no sólo de las que determinan 
el área de transferencia, sino, lo que es más 
grave, de las velocidades de flujo e inclu¬ 
sive de la concentración aun para el mismo 
sistema. Esto se debe justamente a la inca- 
pacidad dei método para tener en cuenta 
el diferente funcionamiento dei equipo de 
contacto diferencial. Por ello, es poco pro- 
bable encontrarse en una situ ación en la 
cual se disponga de ese dato en condiciones 
muy similares a las requeridas. Sin em¬ 
bargo, si esto ocurre, puede y debe usarse 
el método. 

El método que se describe a continuación, 
por tener un fundamento teórico correcto, 
es preferible y debe usarse en la genera- 
lidad de los casos. 

B. Ecuación de Diseno 

Con referencia a la Fig. 33.16. deno¬ 
minando R y E a los caudales de refinado 
y extracto en kg mol/h y x K y x F a la frac- 
ción molar dei componente C en cada fase, 
se puede plantear el siguiente balance dife¬ 
rencial de matéria para el sector de torre 
correspondiente a la altura dz, tomando co¬ 
mo positivo el sentido de circulación según 
z en la figura: 

— d(— Rx r ) = d(Ex t: ) = d(p r [30] 

que* indica simplemente que la cantidad de 

C. d<p r , que se extrae de la fase fí es incor¬ 
porada a la fase E. 
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De acuerdo a lo visto en la Sección 
33.1.B., la misma cantidad de C que se 
transfiere puede ser expresada en términos 
de la velocidad de transferencia de matéria 
(Ec. [38] y [39]), la cual adaptada a la no¬ 
menclatura de esta sección es 

= K-e( x e* x e ) — K R (x R — x r *) [31] 

donde x E * y x R * tienen el sentido de concen- 
tracíones hipotéticas de equilibrio, ya dis¬ 
cutido en 33.1.B. 

Si en la Ec. [31] multiplicamos por el 
área de transferencia, dA, correspondiente 
a la altura dz , se obtiene d<p c : 

^(7 = N çdA. — K. E ( x E * x E ydA 

- k r( x r - x R*}dA [32] 

Es conveniente representar el área de 
transferencia dA en términos de a, área in¬ 
terfacial de sistema, con unidades de m 2 /m 3 
de torre y de S, sección transversal de la 
torre (m 2 ). 

dA = aSdz [33] 

Reemplazamos [33] en [32], e igualando a 
[30] se obtiene: 


d(Rx R ) = d(Ex K ) = K R (x R — x R *)a Sdz 

- k e(x e - x E *)aSdz [34] 


Tomando los términos correspondientes de la 
Ec. [34] se expresa el diferencial de altura 
como: 


dz 


d(Rx R ) 

k r°S(x r - x R *) 


d(Ex s ) 

— x E ) 


[35] 


La Ec. [35] es la Ecuacián de diseno , pues 
una vez integrada, permite conocer una de 
las dimensiones dei equipo, que es la altura 
activa, Z. Ah ora bien, cuál de los dos térmi¬ 
nos que aparecen en la ecuación se debe 
usar, depende de las consideraciones que se 
indican más adelante. 


C. Altura y Número de Unidades de 
Transferencia: H.T.U. y N.T.U. 

Integrando la Ec. [35] entre los extremos 
1 y 2 de la torre (Fig. 33.16), la ecuación 
queda. 


= r*. r _ 

./. J, K, 


d(Rx R ) 


uS^Xjf Xj y*) 



d(Ex s ) 

K. e q.S( x r * X} j) 


[36] 


Con el objeto de computar las integrales 
de la Ec. [36], es conveniente reordenar al- 
gunos de los factores dei integrando para 
lograr una mejor simplicidad. En primer lu¬ 
gar, debe observarse que tanto R como E 
no son constantes, sino que varían a lo 
largo de la torre. Ello es debido a que la 
transferencia de matéria es en un solo senti¬ 
do, puesto que el componente C pasa de R 
hacia E y ninguna otra sustancia lo hace en 
sentido contrario. Acá debemos senalar que 
puede existir flujo dei componente A hacia E 
o dei componente B hacia R , pero para el 
presente análisis es razonable suponerlo des- 
preciable. En ese caso, lo que se mantiene 
constante en cada fase, es el cauda] de todo 
lo que no es C, es decir, el producto 
R(1 x R ) y E( 1 — x E ). 

Luego, para la fase R puede escribirse: 


d(Rx R ) 


[~ R(1 — 

L ^ x r ) J 


= R(1 - x x )d 



1 


R 

~~z~ dx * 

X R 


[37] 


Por otra parte, recordemos que K R es pro¬ 
porcional a 1/ (1 — x r ) ul a través de los 
coeficientes individuales de transferencia 
(ver la Sección 33.1.C). Luego, el producto 
Kr (1 — x r ) ml se puede considerar constante en 
lo que respecta a variaciones de composición. 

Entonces, reemplazando la Ec. [37] en la 
primera igualdad de la [36] y multiplicando 
el integrando de la misma por (1 — x R ) ML / 
(1 — x r)ul> queda, luego de reordenar. 


Z = 


R 

K„aS(1 - x R ) UL 



donde, para extraer el término indicado de 
la integral, se ha considerado que, si bien R 
varia a lo largo de la torre, K R también varia 
en forma proporcional y, por lo tanto, su co¬ 
ciente es de esperar que se mantenga apro¬ 
ximadamente constante. 

Analicemos brevemente los términos de la 
Ec. [38]. Puede observarse que el integrando 
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es adimensional y depende sólo de factores 
relacionados con diferencias de composición. 
En particular el término l/(x R — x R *) es 
la inversa de la fuerza impulsora local y 
consiguientemente cuanto menor es la misma 
mayor es su inversa y también la integral 
que la contiene. Entonces, la integral es una 
medida de la dificultad de la separación y 
se denomina número de unidades de trans¬ 
ferencia, o N.T.U. 

El factor que multiplica la integral tiene 
unidades de longitud y recibe el nombre de 
altura de la unidad de transferencia, o 
H.T.U. El mismo contiene la influencia dei 
caudal r y de la velocidad de transferencia 
específica, a través dei coeficiente K R . 

El producto de ambos términos da la altu¬ 
ra total Z, según: 

Z - H.T.U./ 0R • N.T.U./ or [39] 

Donde el subíndice OR indica que la ex- 
presión se basa en coeficientes globales de 
transferencia y en la fuerza impulsora 
medida sobre la fase refinado. 

Una expresión totalmente análoga se ob- 
tiene paxtiendo de la segunda igualdad de 
la Ec. [36], para la fase extracto: 

E 

Z = -- 

1 x E^MIjS 
Ç* (1 — x E ) ML dx E 

Ji (1 x e)( x b x e* ) 

= H.T.U./ aa -N.T.U./ 0B [40] 

Es posible ahora an alizar cuál de las ex- 
presiones, [39] o [40], es conveniente utilizar 
para calcular la altura. 


D. Etapas Comtrolantes 


En las Secciones 33.1.B y 33.1.C se mos- 
tró cómo ocurre la transferencia de matéria 
entre 2 fases, por medio dei modelo simple 
de las 2 películas. Puede observarse allí que 
el mecanismo de transporte es en serie, por 
analogia con el caso de la comente eléc¬ 
trica cuando atraviesa resistências sucesivas. 
Esto se ve reflejado en las expresiones para 
los coeficientes globales de transferencia, Ec. 
[16] y [17]. 

Estas ecuaciones, adaptadas a la nomen¬ 
clatura R y E para las fases e incluyendo el 
área interfacial a, son 


1 1 m 

k R a 


K E a 


mk R a 


+ 


k E a 


[42] 


donde m , la pendiente de la curva de equilí¬ 
brio es 


m — 


dx v 


[43] 


Las Ecs. [41] y [42] indican que y K aJ 
dependen no sólo de los coeficientes indivi- 
duales de transferencia, sino también de m, 
que puede variar sustancialmente en el rango 
de composiciones de trabajo. Entonces, pues- 
to que K r y K E se han quitado de la integral 
en las Ecs. [38] y [40], es necesario conside¬ 
rar en qué condiciones, desde el punto de 
vista de las Ecs. [41] y [42] pueden K R o K E 
ser consideradas constantes. La respuesta es, 
en principio, simple: cuando el térmiAo que 
contiene m en las Ecs. [41] o [42] es despre- 
ciable frente al otro. Esto ociírre en la Ec. 
[41], cuando k E es muy alto en relación a 
k R y resulta K R = k R . En este caso se dice 
que la etapa controlante está en la fase 
refinado, pues toda la trahsfèrencia está de¬ 
terminada por la velocidád dei transporte 
en la película de refinado. Por consi- 
guiente, entonces, es más correèto utilizar la 
Ec. [38]. Cuando la situación es tal que k E 
es mucho menor que k R , la Ec. [42] indica 
que K e — k E y entonces se debe utilizar la 
Ec. [40]. En este caso se dice que la etapa 
controlante está en la fase extracto. 


E. Cálculo de N.T.U. 


Vimos que la definición N.T.U./ 0R es: 


N.T.Ü./ om = 



— X R^UL^ X R 

x R,y( x it x r*) 


[44] 


La cantidad (1 — x R ) ML es la media loga¬ 
rítmica de las concentraciones de lo que 
no es soluto, dada por: 


— x r)ml 


(1 x R *) (1 X R ) 


ln 


d ~ X R* ) 

d "*«) 


[45] 


Si las soluciones son moderadamente di¬ 
luídas, puede reemplazarse la media logarít¬ 
mica por la media aritmética: 


Q — x r}ml 


(1 -*,*) + (1 -**) 


[ 46 ] 


[ 41 ] 


Sustituyendo [46] en [44], 
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[47] 


y la integral de la Ec. [47] se puede evaluar 
rápidamente por integración gráfica o compu- 
tación, aunque en este último caso, no es 
mucho más complicado utilizar en forma 
directa la Ec. [44]. 

Si en lugar de utilizar fracciones mola¬ 
res se utilizan fracciones másicas como me¬ 
dida de concentración la ecuación para 
N.T.U./ 0R es: 


J '* dX R 1 1 - X, 

-í— + — ln- i 

1 x Jt - X* 2 1-X I 


Jtl 

R2 


+ % InflX^r 


1 ) + 1 )/[X 2 (r- 1) + 1]} 
[48] 


donde: 


P. Molecular no Solutos 

T — -- 

P. Molecular Soluto 


y se pueden utilizar los diagramas de equi¬ 
líbrio en fracciones másicas, como frecuen- 
temente se encuentran. 

Expresiones exactamente similares a las 
Ecs. [47] y [48] para la fase extracto pueden 
utilizarse sustituyendo el subindice R por E 
y cambiando el signo de la fuerza impulsora 
dentro dei integrando. 

Las soluciones diluídas presentan un caso 
particular. En éste, sólo la integral de la 
Ec. [47] es significativa, y si consideramos 
que la pendiente de la curva de equilíbrio 
'■es constante y pasa por el origen, es decir, 
m = x* R / x E , se puede demostrar (Treybal, 
1968) que la Ec. [47] se reduce a: 
N-T.U./ 0È = 



1- 

E 


Similarmente para la fase extracto, el resul¬ 
tado es: 


N.T.V./ os = 

,-F E -* 


r*si - x R-J m / 

1-—) 

+ — 1 

_ X R^ m \ 

mR ) 

mR J 


1 - E 
mR 


[ 50 ] 


Las Ecs. [49] y [50] se han resuelto para dis¬ 
tintos valores de las variables y se encuen¬ 
tran graficadas en Treybal (1968) con F R o 
F e como ordenada y N.T.U./ 0R o N.T.U,/ 0E 
como abscisa, con mE/R o R/mE como pa<- 
rámetro respectivamente, lo cual provee una 
estimación rápida dei H.T.U. para el caso de 
soluciones diluídas. 

Otros casos particulares, con soluciones 
algebraicas de uso directo se pueden consul¬ 
tar en Treybal (1963). 


Estimación de H.T.U. 


La definición de H.T.U./ 0R es: 


h.t.u./ or 


R 


[51] 


Se observa que el H.T.U. contiene dos varia¬ 
bles esenciales en este tipo de equipo, K R y 
a, que es necesario conocer para realizar el 
diseno. 

Sin embargo, como aparecen juntas, se 
ahorra experimentación si se determina en 
forma directa el producto (K R • a) también 
llamado coeficiente volumétrico de transfe¬ 
rencia. Más simple todavia es determinar de 
manera directa el H.T.U. pues según la Ec. 
[51] y como ya se ha mencionado, las varia- 
ciones de R son seguidas proporcionalmente 
por ( K r • a ) con lo cual el H.T.U. puede ser 
constante en un amplio rango de caudales. 

Así como por las Ecs. [41] y [42] se dispone 
de una relación entre coeficientes globales 
e individuales, a partir de las mismas se 
puede encontrar la relación entre H.T.U./ 0R E 
(global) y H.T.U./ RE (individual) válida 
para soluciones diluídas (Treybal, 1963). 


H.T.U./ or = H.T.U./ R + ——H.T.U./ E [52] 

E 

y similarmente, 


H.T.N./ oe = H.T.U./ E + —-H.T.U./ R [53] 

mR 

donde 


H.T.U./ R = 


)jíí ' 


H.T.U./ E = 



[54] 


Sin embargo, es de esperar que las resis¬ 
tências a la transferencia en estos equipos 
sean dependientes de cuál fase es la conti- 
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nua y cuál la dispersa más que de la direc- 
ción de la transferencia (lo cual ha definido 
las fases lí y E). Por ello, es conveniente 
expresar los H.T.U. en términos de fase con¬ 
tinua o dispersa, recordando que, tanto el 
extracto como el refinado pueden ser la fase 
continua y también la fase más densa. En- 
tonces, las ecuaciones para H.T.U. son: 

Lç 

H.T.U./ or = H.T.U./ ç + m —H.T.U./ D [55] 

Ld 

y 

H.T.U. / 0D = H.T.U./ u + —-H.T.U./ c [56] 

mL c 

donde 1^ y I D son los caudales de la fase 
continua y dispersa respectivamente. 

Valores de H.T.U. global deben ser deter¬ 
minados a partir de los H.T.U. individuales 
y dei parâmetro mL r /L D . El problema reside 
en que r pese al gran número de datos expe- 
rimentales existentes, no se han obtenido 
correlaciones generales satisfactorias para 
los H.T.U. individuales. Esto se debe al gran 
número de variables que influyen particu- 
larmente, desde el punto de vista fluidodiná- 
mico dentro de lo cual, la formación, creci- 
miento y tamano final de las gotas, así como 
su recorrido, es de particular importância. 

Algunas correlaciones de H.T.U. o coefi¬ 
cientes de transferencia pueden ser encon¬ 
trados en PERRY (1975) y TREYBAL 
(1963). 

33.6. EQUIPOS INDUSTRIALES 

A. Para Extracción por Contacto 
Discreto en Etapas 

Una etapa es la que proporciona los mé¬ 
dios para mezclar los líquidos insolubles y 
para separar y decantar la emulsión o dis*- 
persión resultante. Si la operación es discon- 
tinua, el mezclado junto con la decantación 
puede llevarse a cabo en el mismo tanque, 
pues una vez terminada la extracción, sólo 
es cuestión de dar suficiente tiempo para que 
la emulsión se separe. Para operación con¬ 
tinua, se debe proveer distintos tanques para 
el mezclado y la decantación. Luego, estos 
equipos están integrados por mezcladores y 
decantadores los cuales se pueden clasificar 
dei modo que sigue, 


a. Mezcladores 

• Tanques agitados 

• Por flujo 

b. Decantadores 

• Por gravedad 

• Centrífugos 

Las características detalladas de construo 
ción y funcionamiento pueden verse en PE¬ 
RRY (1975) y TREYBAL (1963). En lo que 
sigue veremos sólo los aspectos más sobre- 
salientes de este tipo de equipos. 

a. Mezcladores 

• Tanques agitados 

Consisten de un recipiente provisto coç agi¬ 
tador mecânico. Los recipientes son normal¬ 
mente cilindros verticales provistos con 
cortacorrientes que aseguran una buena 
circulación vertical para evitar la estratifi- 
cación dei líquido más pesado en el fondo 



cipo hélice tipo turbina 

B 

Fig. 33.17. Mezclador de tanque agitado (A) e 
impulsores (B). 
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(Fig. 33.17À). El diseno dei impulsor dei 
agitador puede ser, por ejemplo, tipo hélice, 
o tipo turbina, como se indica en Fig 
33.17B. 

El diâmetro dei impulsoT es habitualmen¬ 
te un tercio dei diâmetro dei recipiente y es 
conveniente colocarlo debajo de la interfase 
que separa los líquidos cuando están en re- 
poso. 

• Mezcladores por flujo 

En este caso, la potência de agitación pro- 
viene dei bombeo de los líquidos a través 
dei aparato. Estos tienen volumen pequeno 
y, por lo tanto, resultan en un corto tiempo 
de contacto. Son útiles para tratar líquidos de 
baja viscosidad y tensión interfacial, es de- 
cir, cuya dispersión está facilitada. 

Existen vários disenos para el dispositivo 
de dispersión: puede ser tipo Jet, en el cual 
uno de los líquidos se fuerza a través de una 
pequena abertura a dispersarse en el otro, o 
de boquillas u orificio, que inducen gran 
turbulência al mezclarse los líquidos. Si bien 
son económicos en lo referente a instalación, 
pueden ser costosos por operación, debido a 
la gran pérdida de carga que originan. 

b. Decantadores 

Deben proveer tiempo de residência sufi¬ 
ciente para permitir la ruptura primaria de 
las emulsiones. Esto implica tanto sedimen- 
tación como coalescência de las gotas de 
mayor tamario (1 mm o mayores). La velo- 
cidad de sedimentación es más rápida cuanto 
mayor es la diferencia de densidad de las 
fases y cuanto menor es la viscosidad de la 
fase continua. La coalescência (unión) de las 
gotas sedimentadas es más rápida cuanto 
mayor es la tensión interfacial. 


La sección transversal dei decantador debe 
ser grande a fin de mantener la turbulência 
al mínimo, para lo cual también es habitual 
incluir cortacorrientes horizontales (Fig. 
33.18). Al mismo tiempo, éstos también re- 
ducen la distancia de sedimentación prévio 
a la coelescencia. El cortacorriente vertical a 
la entrada impide la turbulência que origi¬ 
naria la comente de alimentación (disper¬ 
sión ). 

Los decantadores actúan por gravedad, 
como en la Fig. 33.18, pero también pueden 
ser centrífugos, lo cual disminuye el tiempo 
de sedimentación, aunque no el de coales¬ 
cência. 

Asimismo, existen dispositivos para acele¬ 
rar la coalescência, tales como lechos poro¬ 
sos, sólidos en fibras o membranas capilares 
que se adosan al decantador para acelerar 
esta etapa dei proceso. 

Cuando se trata de la operación en mulH- 
etapas se dispone dei número requerido 
de etapas, cada una compuesta por un mez- 
clador-decantador con flujo en contracorrien- 
te para extracción continua, como se indica 
en la Fig. 33.19. Compárese el diagrama de 
flujo de esta figura con el esquema de la 
Fig. 33.11. 

Los líquidos casi siempre son bombeados 
de una etapa a la otra, aunque ocasional¬ 
mente la circulación de algunas corrientes 
puede hacerse por gravedad, si existe su¬ 
ficiente espacio para lograr el desnivel ade- 
cuado. 

B. Para Extracción por Contacto 
Diferencial 

Los equipos de este tipo son los de uso 
más frecuente en la industria farmacêutica. 


Dispersión 


Fase 
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ETAPA 1 


ETAPA 3 


ETAPA 3 



Fig. 33.19. Dispositivo práctico ( Mezc 1 ado r-De cantador) para cascada de extracción por contacto discreto. 


La circulación en contracorriente de las fases 
se mantiene debido a la diferencia de den- 
sidad de los líquidos y la fuerza de gravedad, 
en torres verticales, o la fuerza centrífuga, en 
extractores centrífugos. 

Una vez determinada la velocidad de una 
de las fases, la velocidad de la otra tiene un 
limite, por encima dei cual no se puede ope¬ 
rar y que corresponde a lo que se llama 
inundación de la torre, lo cual se evidencia 
porque una de las fases es rechazada en su 
punto de entrada. 

Un problema inherente a las torres verti¬ 
cales es el mezclado axial, lo que disminuye 
el grado de separación con respecto al cálculo 
teórico, por lo cual la altura real debe ser 
mayor que la calculada. Estimaciones de este 
efecto pueden verse en PERRY (1975). 

El diâmetro de las torres está gobemado 
por el caudal de líquidos a procesar, mientras 
que la altura activa se puede estimar por los 
métodos indicados en la Sección 33.5. 

Siguiendo un orden creciente de comple- 
jidad en la construcción interna, los equipos 
más usados son: 

— Extractores operados por gravedad 

• Sin agitación mecânica 

i. Torres de pulverización (spray) 

ii. Torres rellenas 

iii. Torres de platos perforados 

• Con agitación mecânica 

i. Columnas pulsantes 

ii. De agitadores alternados 

iii. De discos rotantes 


f 

— Extractores centrífugos 

i. Torres de pulverización 

Es el más simple de los equipos de contacto 
diferencial. Consiste de una carcaza vertical 
con dispositivos de entrada y salida de líqui¬ 
dos (ver Fig. 33.20). 

La fase a dispersar, que puede ser el lí¬ 
quido liviano o el pesado, se introduce a través 
de un distribuidor, que la dispersa en peque¬ 
nas gotas. Estas circulan en contracorriente 
(hacia abajq o hacia arriba, dependiendo de 



Fio. 33.20. Torre de pulverización (spray). 1, 
líquido liviano; 2, líquido pesado 
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cuál es la fase más densa) con la fase con¬ 
tinua y coalescen al llegar al otro extremo. 

Las ventajas de este equipo son: bajo costo, 
facilidad de limpieza y gran capacidad de 
circulación. Sus desventajas residen en la baja 
eficiência de extracción, consecuencia de la 
falta de restricciones a la circulación de las 
fases y a la gran dispersión axial que presen¬ 
te* Además, existe considerable evidencia que 
gran parte de la extracción tiene lugar en el 
período de formación y coalescência de las 
gotas, mientras que es relativamente baja la 
extracción que ocurre durante el ascenso o 
descenso de las gotas. 

ii. Torres rellenas 

Es similar al equipo anterior, con la dife¬ 
rencia que la carcaza se llena en este caso 
con material de relleno, dei tipo de los anillos 
Raschig, monturas de Berl, etc., con lo cual 
la capacidad se ve reducida, pero, por limitar 
el espacio de circulación, mejora la efi¬ 
ciência de contacto, con lo cual la altura 
requerida es menor. 

El relleno debe elegirse de tal forma que 
no sea mo jado por la fase dispersa, para 
que las gotas mantengan su identidad a me¬ 
dida que circulan por el lecho, y se mantenga 
así el área interfacial máxima provocada 
por las gotas. 

El inconveniente de estos equipos, desde 
el punto de vista de la industria farmacéu- 
„ *ica, es Que no son eficientes cuando las 
soluciones a tratar contienen sólidos en sus- 
pensión, como es frecuente en muchos pro- 
duetos de fermentación. 

iii. Torres de platos perforados 

Este tipo de torres ha demostrado ser par¬ 
ticularmente útil, tanto desde el punto de 
vista de capacidad como de la eficiência 
de extracción. Un esquema dei diseho más 
común se muestra en la Fig. 33.21, donde 
el líquido liviano es la fase dispersa. 

La disposición de los platos recuerda en 
buena medida al contacto gás-líquido en to¬ 
rres de platos y t en rigor, el principio 
de funcionamiento es el mismo. El objetivo 
es lograr una alta eficiência de extracción 
por plato, lo cual se logra con circulación 
transversal de la fase continua (lo cual 
aumenta el tiempo de contacto) y una in¬ 
termitente coalescência y dispersión de gotas 
en cada plato. 



Fig. 33.21. Torre de platos perforados. 1, líquido 
liviano; 2, líquido pesado. 

El diâmetro de las perforaciones puede 
ser de Yg" a y la velocidad dei líquido 
a través de los mismos debe ser de 15 a 35 
cm/seg, en ausência de datos más precisos. 

• Con agitación mecânica 

i. Columnas de flujo pulsante 

El aparato, que se muestra en la Fig. 
33.22, es en verdad un muy efectivo extractor. 

Las perforaciones de los platos son muy 
pequenas, de tal modo que, normalmente, 
ninguno de los líquidos puede atravesarlos. 
Al imponer un movimiento pulsante a uno 
de los fluidos, éstos son forzados al tem ati¬ 
vamente por las perforaciones dispersándose 
en gotitas hasta el plato siguiente. Los dos 
líquidos son, a intervalos, la fase dispersa. 

La amplitud de las pulsaciones está en el 
rango de 0.5 a 2.2 cm y las frecuencias 
oscilan entre 15 a 75 por minuto. También 
se ha aplicado el sistema pulsante a colum¬ 
nas rellenas, mejorando la transferencia de- 
bido a mayor agitación y menor tamaho de 
las gotas. * 


ii. De agitadores alternados 
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Fio, 33.22. Cohunna con flujo pulsante. 1, líquido 
pesado; 2, líquido liviano; 3, platos perforados; 4, 
êmbolo pulsante. 

La columna se muestra en la Fig. 33.23. 
£1 principio es simple: utiliza agitadores me¬ 
cânicos colocados intermitentemente entre 
cortacorrientes horizontales que minimizan 
las conientes verticales. 

Este equipo es útil para mejorar la dis- 
persión en casos en que ésta es difícil, por 
pequena diferencia de densidades, y tambián 
para aumentar la turbulência de las fases, lo 
cual incrementa la velocidad de transferencia 
de matéria. 

iü. De discos rotantes 

Es una variante dei equipo anterior, en el 
cual la agitadón se lleva a cabo por medio 
de discos planos de diâmetro menor que la 
abertura de los cortacorrientes horizontales. 

C. Extractores Centrífugos 

En estos equipos, la fuerza de gravedad, 
necesaria para la circulación en contracorrien- 


te, se aumenta miles de veces por movimiento 
centrífugo. Como consecuencia, son especial¬ 
mente útiles para líquidos de pequena dife¬ 
rencia de densidad y con tendencia a formar 
emulsiones estables. 

Extractor Podbielniak: 

Este equipo es el más difundido en la ex- 
tracción de productos farmacêuticos, par¬ 
ticularmente de distintas variedades de an¬ 
tibióticos, y puede decirse que se ha desa- 
rrollado junto con la industria farmacêutica. 
Sin embargo, por sus características de alta 
eficiência y versatilidad, se está usando en 
forma creciente en la industria química, 
petrolífera e hidrometalúrgica. 

Desde el punto de vista de su funciona- 
miento, el extractor puede visualizarse' como 
una columna de platos perforados, ya des¬ 
crita, en la cual la fuerza de gravedad es 
sustituida por la fuerza centrífuga. En este 


i 



2 


* 

Fig. 33.23. Columna con agitación por secciones. 
1, líquido liviano; 2, líquido pesado; 3, impulsor 
de turbina; 4, cortacorriente vertical; 5, eortaco- 
rriente horizontal. 
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Fig. 33.24. Corte transversal (A) y tubos de alimentación y descarga (B) en extxactor Podbielmak. 


caso, los platos son cilindros concêntricos 
perforados colocados alrededor de un eje por 
el cual se alimentan y retiran los líquidos 
(ver Fig. 33.24 A y B). El líquido más denso 
se introduce cercano al eje de rotación, y el 
más liviano, cercano a la periferia. Debido 
a la fuerza centrífuga, el líquido pesado va 
desplazando al liviano y se acumula en la 
periferia, de donde se retira. El líquido li¬ 
viano a su vez se acumula cercano al eje 
de rotación. 

Alcanzado el estado estacionário, se pue- 
den distinguir 3 zonas dentro dei extractor, 
en el sentido radial: Dos zonas de clarifica- 
ción y coalescência, una para cada fase y 
una zona intermedia, donde tiene lugar la 
transferencia de matéria entre las fases (ver 
Fig. 33.25). 



Fig. 33.25. Zonas emulsificadas en un extractor 
Podbielniak. 


En la zona intermedia, B, se produce dis- 
persión a través de los cilindros perforados 
y coalescência de las fases en el espacio 
entre cilindros, sucesivamente. Como ya se 
discutió al tratar las torres de pulverización 
y los de platos perforados, este funciona- 
miento produce máxima eficiência de trans¬ 
ferencia, a lo cual coadyuva la gTan agita- 
çión provista por la rotación. Los cilindros 
en las regiones A y C cumpien la función de 
proveer la coalescência y clarificación de los 
líquidos liviano y pesado respectivamente. El 
mejor rendimiento dei equipo se logra mante^ 
niendo continua la fase de menor caudal, lo 
cual se logra con un sistema de control 
adecuado de presión en ambas fases, provisto 



Fig. 33.26. Esquema global dei extractor Podbielniak. 
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en el equipo. Un esquema dei equipo en su 
totalidad se muestra en la Fig. 33.26. 

Las características que lo hacen particu¬ 
larmente útil en el procesamiento de produc- 
tos farmacêuticos son: 

— Muy bajo tiempo de residência de las 
fases: debido al pequeno volumen libre 
y a la alta velocidad de flujo que 
soporta, el tiempo de contacto dentro 
dei equipo es muy corto, lo cual és 
beneficioso en el caso de productos de- 
gradables en las condiciones de extrac- 
ción, tales como la penicilina. 

— Soporta por largo tiempo la acumu- 
lación de sólidos en suspensión: Cier- 
tos productos de fermentación contie- 
nen canddades variables de sustancias 
proteicas sólidas, que en otros equipos 
disminuyen rápidamente la eficiência de 


extracción. En este equipo, ima gran 
parte de los sólidos se elimina en forma 
continua en la comente de salida, gra- 
cias a la gran turbulência existente 
dentro dei equipo, que permite mante- 
nerlos en suspensión. 

— Permite utilizar baja relación solvente/ 
alimentación: Esto minimiza el stock 
total de solvente que se debe mantener, 
con la consiguiente economia de ope- 
ración. 

— La hermeticidad dei equipo evita la po- 
sible de grad ación por oxidación. La 
capacidad de proceso de estos extrac- 
tores, sobre la base de alimentación más 
solvente, varia de 20 a 100 ml/min 
para equipos de laboratorio a 1 000 
l/min para equipos de producçión. El 
Cuadro 33.1 presenta algunas de las 
características de estas máquinas. 


CUADRO 33.1. CARACTERÍSTICAS DE DIFERENTES MODELOS DEL EXTRACTOR 

PODBIELNIAK 

Capacidad de flujo 
(gal/min) 


Modelo 


Longitud Peso 

total (lb) 

(Plg) 


Potência 

(hp) 


Neutralización, tratamiento 
de ácidos, extracción de 
caldos de fermentación 


A - 1 
B - 10 
D — 18 
D - 36 
E - 48 


30.0 

67.5 

85.0 

85.0 

107.0 


150 
2 700 
8 600 
10 250 
21 500 


3.0 

7.5 

15.0 

25.0 

40.0 


0.5 

30.0 

75.0 

150.0 

300.0 



Frc. 33.27. Extractores centrífugos en serie. 1, extracto enriquecido; 2, extracto intermédio; 3, sol¬ 
vente fresco; 4, caldo agotado; 5, caldo intermédio; 6. agentes ácidos; 7, caldo de alimentación. 
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Una configuración cada vez más usada 
de este extractor, para la obtención de peni- 
cilin a, es la operación de 2 ex tractores 
en serie. La razón para hacerlo así es que en 
el proceso más común, alrededor dei 5 % 
de la penicilina recuperable se pierde en el 
sustrato agotado, debido a la presencia 
de sólidos y a la de emulsiones estables, 
factores ambos que bajan la eficiência de 
extraccián. Con la operación en serie, la 
pérdida de eficiência por presencia de sóli¬ 
dos queda confinada al primer extractor, 
mientras que el segundo mantiene su alta 
eficiência durante todo el proceso. Con este 
dispositivo, se pueden alcanzar recuperacio- 
nes de 98 a 99%, con un gasto mínimo de 
solvente. 

La Fig. 33.27 muestra el esquema de ope¬ 
ración correspondiente. 

Extractor Luwesta 

Este equipo posee tres etapas de extracción 
continua en serie, construídas dentro de la 
misma carcaza. La disposición dei equipo es 
vertical, con un eje de rotación por donde 
se introducen y retiran los líquidos. El mez- 
clado y dispersión de las fases se produce 
al ser forzadas a pasar por pequenos orifícios 
en el eje hacia las zonas de decantación. 
Opera a 3 800 rpm y puede procesar aproxi¬ 
madamente 5 000 l/h, de alimentación total 
con un consumo de 12 kilovatios. 

> Ei equipo posee zonas de acumulación de 
sólidos de donde pueden eliminar se periódica¬ 
mente. 

Por sus características también se usan 
mucho en la extracción de productos farma¬ 
cêuticos, particularmente en Europa. 

33.7. EQUIPO DE LABORATORIO 
Perforadores 

Esencialmente siguen el mismo principio 
que el Soxhlet (váase Pág. 261), sólo que se 
utilizan para extracción líquido-líquido. El 
solvente es destilado en un balón lateral 
para luego condensar y gotear sobre el sus¬ 
trato líquido. Dependiendo de la densidad 
relativa de las fases solvente-sustrato, los 
dispositivos de contacto son algo distintos y 
reciben el nombre de Extractor Kutscher- 
Stendel para solvente liviano y de Extractor 
Wehrli para solvente pesado (Fig. 33.28). 



Fig. 33.28. A. Pexforador para solventes más li- 
vi anos que el agua. B. Perforador para solventes 
más pesados que el agua. 


SEGUNDA PARTE: 
EXTRACCIÓN SOLIDO-LIQUIDO 

33.8. GENERALIDADES 

Se denomina extracción sólido-líquido a 
la separación preferencial de uno o más 
componentes de una mezcla sólida por diso- 
lución en un solvente líquido. En el subtítulo 
33.1. A ya ubicamos la extracción como per- 
teneciente a las operaciones difusionales. 
Asimismo, esta operación es una de las más 
antiguas de la industria química, y quizá 
por esa razón es conocida con varias deno- 
minaciones según la característica y forma 
de operación, que conviene recordar 

Lixiviación o Percolación se refiere origi¬ 
nalmente a la circulación dei líquido a 
través de un lecho fijo dei sólido lo cual 
en la actualidad y de acuerdo a lo definido 
en el subtítulo 33.1.F., constituye una ope¬ 
ración semicontinua. 

Decocción se aplica específiòhmente cu an¬ 
do el solvente se utiliza en su punto de 
ebullición. 
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Elución o Lavado se denomina ai caso en 
que el componente a extraer se encuentra 
en particular en la superfície dei sólido y 
es simplemente arrastrado por el solvente. 

La industria metalúrgica es quizá la que 
utiliza la operación de extracción con más 
frecuencia. En la industria farmacêutica se 
emplea para la obtención de determinados 
agentes en mezcla o de extractos de mate- 
riales de origen natural. 

A. Preparación dei Sólido 

Un rendimiento satisfactorio de esta ope¬ 
ración depende, en gran medida, dei trata- 
miento prévio dado al sólido. En general, 
puede afírmarse que una reducción dei 
tamano de las partículas redunda en ima 
mayor velocidad de extracción, pues el soluto 
distribuído dentro dei sólido debe recorrer 
una distancia menor para migrar hacia la 
solución extractiva. Como se trata de un 
problema de dífusión no estacionaria, la 
cantidad extraída a un tiempo fijo depende 
de la inversa dei cuadrado de aquella dis¬ 
tancia, lo cual indica que la influencia de la 
reducción dei tamano es mayor que la simple 
proporcionalidad. 

Existe otra razón tan importante como la 
mencionada, para proceder a una reducción 
de tamano: en muchos casos, las partículas 
estan integradas con cantidades variadas de 
material insoluble, por lo cual el solvente no 
puede acceder fácilmente al sitio donde se 
encuentra el soluto a extraer. La ruptura 
de las partículas, producirá entonces una 
aceieracíón de la extracción, pues el material 
soluble se hace más accesibie al solvente. 

En el caso de productos vegetales y ani- 
males, por su naturaleza celular, se presen- 
tan problemas de transporte osmótico, pues 
los soluto® deben atravesar Ia pared celular, 
lo cual puede ser un proceso lento. Para pro¬ 
ductos farmacêuticos derivados de raíces, 
bojas, etc., el vegetal por lo general se seca 
previamente lo cual aumenta la eficiência 
de extracción, debido a la ruptura de la 
pared celular, en forma similar al efecto 
ya mencionado en la reducción de tamano 
de partículas sólidas. 

B. Métodos Operativos 

Las operaciones de extracción sólido-lí¬ 
quido pueden llevarse a cabo tanto en sis¬ 
temas de contacto discreto en etapas como 


de contacto diferencial y, en ambos casos, 
el sistema puede ser estacionário (continuo 
para ambas fases) o transitório (discontinuo 
y semicontinuo). Las técnicas de operación 
mas usadas son dos: dispersión dei líquido 
sobre el sólido (como lluvia, por ejemplo) 
e inmersión total dei sólido en el líquido. En 
cu alquier caso, la elección dei equipo de¬ 
penderá principalmente de las características 
físicas dei sólido y de las difícultades y 
costo de manipuleo dei mismo. 

33.9. EQUILÍBRIO 

Al igual que en el caso de líquido-líquido, 
es necesario conocer cuál es la máxima ex¬ 
tracción que se puede obtener en un ^lado 
sistema, lo cual depende de las condiciones 
ideales de equilíbrio. En principio, el pro¬ 
blema de alcanzar una alta eficiência reside 
sólo en el tiempo de contacto de las fases. 
En líquido-líquido ya se vio que, en los 
equipos mezcladores decantadores la eficiên¬ 
cia es alta con un tiempo de contacto razo- 
nable. En sólido-líquido, sin embargo, el 
factor que determina sustancialmente la 
eficiência de la etapa es la separación me¬ 
cânica de las fases, lo cual es en particular 
difícil de llevar a cabo con nitidez. 

Con el fín de realizar los cálculos de com- 
posición de las corrientes o número de 
etapas, es conveniente disponer de un método 
gráfico, al igual que en la extracción líquido- 
líquido. Para ello se deben representar grá- 
ficamente los valores de equilíbrio. Por las 
razones mencionadas más arriba, lo más 
simple es representar datos de lo que se 
llama “equilíbrio práotico”, es decir, datos 
de equilíbrio que incluyan la eficiência de 
etapa en forma directa y, por lo tanto, no 
representan valores de equilíbrio ideales. 

En los casos más simples, el sistema con¬ 
sistirá de tres componentes: soporte sólido 
insoluble (A), soluto a extraer (C) y sol¬ 
vente puro (B). Como en la extracción 
líquido-líquido, la representación gráfica se 
puede realizar en coordenadas triangulares. 
Sin embargo, por razones de claridad, es 
preferible utilizar un sistema de coordenadas 
rectanguiares dei siguiente tipo: 

En ordenadas, se representa la fracción 
má sita de A y en abscisas, la fracción má- 
sica de C, ambas sobre base libre de sólido 
insoluble, es decir. 
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Fig. 33.29. Diagrama de equilíbrio práctico para extracción sólido-líquido. 

m no se cumplen, por alguna o todas de 

Y = - las razones senaladas. 


m B + m c 



m B + m a 


La curva de equilíbrio se obtiene cuando 
se representa Y rs. X para cada una de las 
fases. 

La Fig. 33.29 muestra algunos diagramas 
de equilíbrios típicos. 

En la Fig. 33.29A, se representa el caso 
más simple posible, que corresponde a idea- 
lidad en vários aspectos: 

1 . Las líneas de unión son verticales, in¬ 
dicando que la composición en C de las 
fases en equilíbrio es la misma. Esto 
puede ocurrir si se cumplen las siguien- 
tes condiciones: i) El soluto tíene un 
coeficiente de distribución igual a 1 
entre ambas fases, ii) Se ha permitido 
suficiente tiempo de contacto con el 
solvente como para disolver todo el so¬ 
luto posible. 

2. La curva de la fase solvente coincide 
con el eje de abscisas, indicando que i) 
El sólido A no es soluble en el solvente 
y ii) Se ha decantado correctamente 
la fase solvente. 

3. La curva de la fase sólida es paralela 
al eje de abscisas, lo cual se cumple 
cuando la fase sólida se escurre en igual 
medida en todo el rango de concentra- 
ciones de C. Es posible operar algunos 
equipos (espesadores) de manera tal que 
se cumplan estas condiciones y en ese 
caso, se dice que la operación es a “re- 
tención constante”. La Fig. 33.29B, 
representa un caso en el que las pro- 
piedades 1 y 3 dei diagrama anterior 


La Fig. 33.29C, corresponde a un sistema 
donde no se cumple ninguna de las con¬ 
diciones dei primer esquema, y vemos que 
aparece la curva correspondiente a la fase 
sólida, fuera dei eje de abscisas. Los siste¬ 
mas de las Figs. 33.29B y 33.29C, correspon- 
den a casos reales, y los valores de equilíbrio 
correspondiente son los de equüibno prác¬ 
tico que, debe recordarse, no son una pro- 
piedad termodinâmica dei sistema, sino que 
dependen de las condiciones en que se realizó 
la determinación. 

33.10. OPERACION POR CONTACTO 
DISCRETO 

A. Extracción en una Etapa 

Consideremos la etapa real de la Fig. 
33.30 donde los caudales de las comentes 
se expresan sobre base libre de sólido, es 
decir, masa (B + C), y la nomenclatura, 
junto con la composición correspondiente, se 
indica a continuación: 

F = Caudal (o masa) de alimentación con- 
tiene (A + C) 

S = Caudal (o masa) de solvente contiene 
(B o B + poco C) 

M = Caudal mezcla contiene (A + B + C) 
E = Caudal de solución extracto contiene 
(B + C) 



Fio. 33.30. Dispositivo práctico de una etapa para 
extracción sólido-líquido. 
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■R — Caudal de solido agotado contiene (A + 
poco C + poco B). 

Balances de Matéria 
Global: 

F + S = M = £+ B [57] 

De soluto: 

FX f + SX s = MX U = EX b + RX b [58] 
De sólido: 

FY r = RY ll = MY m [59] 

De solvente: 

S(1 -X s ) = EÇ1 - X E ) + 

R(1~X e -Y e ) [60] 

Sólo tres de las cuatro ecuaciones son 
independientes. La Ec. [59] supone que no 
hay sólido A en la comente de solvente y 
que el extracto se ha decantado perfecta- 
mente y, por lo tanto, también esté libre dei 
sólido A: 

Las coordenadas dei punto mezcla, M, son 
de las Ecs. [57], [58] y [59]: 

x _ FX r + Sx > _ FX f + SX,. 

M M ~F+S 

y 

y m = Hl = FYf 

M M F + S 

Las relaciones indicadas y las com posicio¬ 
nes de las comentes se muestran en la 
Fig. 33.31 para un sistema tipo B, indicado 
en la Fig. 33,29. 


[ 61 ] 

[ 62 ] 



Fig. 33.31. Cálculo de la composición de produc- 
tos para extracción en una etapa. 


El punto mezcla M» se encuentra sobre 
la línea que une S y F, de acuerdo a la 
característica de estos diagramas, ya sena- 
lada para extracción líquido-líquido. 

La relación de solvente a alimentación es, 
de acuerdo a la regia de la palanca, 



tal como se puede dedueir de las Ecs. [61] y 
[62] y la composición de los productos se 
encuentra sobre los extremos de la línea 
de unión que pasa por M. 

B. Extracción en Multietapas 

a. Flujo Cruzado 

Para esta configuración, el sólido agotado 
de la primera etapa se extrae nuevamente 
con solvente fresco, con lo cu a1 se logra 
una eliminación adicional dei soluto, y se 
prosígue de esa forma con tantas etapas 
como sean necesarias. Las Ecs. [57] a [62] 
son válidas para cada etapa, con el agregado 
de los subíndices que correspondan a las 
mísmas. Ei cálculo gráfico es similar al de 
una etapa, y se indica en la Fig. 33.32, 
en correspondência con el esquema de la 
Fig. 33.33. 

b. Flujo en Contracorriente 

Esta configuración de flujo es la más 
efectiva, hecho que ya se senaló para extrac¬ 
ción líquido-líquido y que, por otra parte, 
tiene una validez general en tecnologia. El 
esquema correspondiente se muestra en la 
Fig. 33.34. 

— Balances de matéria 
Global para toda la cascada: 

F + S = E 1 +Jt n = M 

De soluto (C): 

FX f = R n X Kn + ElX E1 = MX m 
Al igual que en líquido-líquido, el punto 
M se encuentra en la intersección de las 
líneas que unen F con S y E 1 con R n , como 
se indica en la Fig. 33.35. De la mlsma ma- 
nera, es conveniente definir el punto K de 
la figura, o “punto diferencia”, que repre¬ 
senta la diferencia de caudal de las comen¬ 
tes que se cruzan entre platos y que gráfi- 
camen te se h alla sobre la intersección de las 
líneas FE 1 y R n S. 
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Fig. 33.32. Cálculo dei número de etapas reales en flujo cruzado. 



Fio. 33.33. Cascada de extracción sólido-líquido en flujo cruzado. 



Fig. 33.34. Cascada de extracción sólido-líquido en flujo contracorriente. 
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Fig. 33.35. Calculo dei número de etapas zeales 
en flujo contracorriente. 


El cômputo dei número de etapas se reali¬ 
za en la forma habitual. A partir de la línea 
de unión que pasa por E r se busca sobre 
la curva correspondiente al sólido, luego se 
une fl 1 con K y se ubica E 2 sobre la línea 
correspondiente a la soludón (eje de absci- 
sas en este caso), y así sucesivamente hasta 
alcanzar R n (ver Fig. 33.35.) Debe recor- 
darse que las etapas así calculadas son 


reales en este caso, pues el diagrama se 
obtuvo en condiciones de equilíbrio práctico. 

— Sistema Shank 

Se denomina así a la disposición y proce- 
dimiento para operar en equipo de etapas 
múltiples en contracorriente en el caso de 
extraccion solido-líquido. Esta particulariza- 
ción se debe a la presencia de la fase sólida, 
para la cual debe proveerse la circulación 
continua de la misma por algún sistema 
adecuado, sin recurrir necesariamente al 
movimien to físico dei sólido de etapa en 
etapa. En esencia, el sistema es el siguiente 
(ver Fig. 33.36): 

i. Supóngase que el sistema a considerar 
ya se encuentra funcionando por algún v dem- 
po. El tanque 6 está vacío y los tanques 
1 a 5 contienen sólido y solución (Fig. 
33.36A). El tanque 5 posee la solución más 
concentrada pues recién se ha llenado con 
sólido fresco. El tanque 1 posee la solución 
más diluída, pues contiene el sólido extraído 
por mayor tienipo que los otros tanques y 
porque recién se le ha agregado solvente 
fresco. Puede observarse que esta situación 
corresponde a la etapa n de la Fig. 33.34. 

ii. Se drena la solución dei tanque 5 
(produeto concentrado), se transfiere el lí¬ 
quido dei tanque 4 al 5, dei 3 al 4, dei 2 
al 3 y dei 1 al 2, y se agrega sólido fresco al 
tanque 6. El tanque 1 ahora sólo contiene 
sólido agotado. 

iii. Se elimina el sólido dei tanque 1 (ver 
Fig. 33.36B).Se transfiere el líquido dei tan- 


Alimemacióxi 






Solución 

concentrada 



Sólido 



Fic. 33.36. Sistema Shank paia contacto discreto en etapas múltiples. 
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que 5 al 6, dei 4 al 5, dei 3 al 4 y dei 2 
al 3, agregándose solvente fresco al tanque 
2. En este momento la situación es la misma 
que la considerada en la Fig. 33.36A, só- 
lo que el número de los tanques se ha des- 
plazado en una unidad. 

iv. Se continua la operación como en i. 

Se puede utilizar cualquier número de 
tanques, es más común, entre 6 a 16 y 
pueden disponersè en fila, no es necesaiio 
que sea en círculo. Los tanques se pueden 
colocar en niveles progresivamente menores, 
para drenar el líquido por gravedad, con 
un mínimo de bombeo. 

33.11. OPERACION POR CONTACTO 
DIFERENCIAL 

Este tipo de contacto es el que se usa 
con más frecuencia para la extracción sóli¬ 
do-líquido en la industria farmacêutica. Como 
ya se senaló para extracción líquido-líquido, 
el fundamento dei diseno en el contacto di¬ 
ferencial reside en la velocidad de transfe¬ 
rencia de matéria entre las fases. Lamenta- 
blemente, la naturaleza física dei sistema 
hace muy difícil que se puedan obtener co¬ 
rrelaciones de coeficientes con alguna gene- 
ralidad. Esto se debe a que existen numerosos 
factores que pueden influir sobre la velocidad 
de transferencia, dependiendo de la estruc- 
tura dei sólido y de la forma en que éste 
contiene al soluto. Así, por ejemplo, puede 
pasarse de una situación simple como es el 
“lavado” dei soluto adherido superficialmen¬ 
te al sólido insoluble, a la disolución dei 
soluto contenido dentro de los poros, o a la 
extracción de sustancias intracelulares en 
semillas, donde la transfèrencia de matéria 
se produce por ósmosis o diálisis, lo cu al 
complica aún más el fenómeno. 

Sí puede mencionarse que en estos casos 
es muy probable que la mayor resistência a 
la extracción se encuentre en la fase sólida 
(ver etapas controlantes, 33.5d). Por ese 
motivo no es de esperar que un aumento en 
la velocidad dei líquido —que resultaria en 
un aumento en el coeficiente de transferen¬ 
cia individual— mejore la velocidad de ex¬ 
tracción. Sí, en cambio, puede lograrse un 
aumento sustancial por la reducción dei 
tamano de la partícula. 

Por todo lo mencionado, no es posible 
proponer un método de diseno equivalente 


al ya visto para líquido-líquido. En general, 
debe recurrirse a la experimentación previa 
en pequena escala y, aún asi, aplicarse fac¬ 
tores de seguridad considerables al determi¬ 
nar las características dei equipo industrial. 

33,12. EQUIPOS 

A. Para Extracción por Contacto 
Discreto 

a. Tanques de Percolación 

Se utilizan para tratar sólidos de tamano 
intermédio. Consisten generalmente en tan¬ 
ques de madera, provistos de un fondo 
falso, compuesto por tiras de madera para¬ 
lelas, para soportar el sólido. La operación 
es como sigue: llenar el tanque con el sólido, 
agregar una cantidad suficiente de solvente 
como para cubrir el sólido y dejar un cierto 
tiempo. Luego el líquido se drena por el 
fondo falso dei tanque. Toda esta secuencia 
constituye una etapa, que puede repetirse, 
agregando otra cantidad de solvente. 

De manera alternativa, se puede admitir 
líquido y retirar solución en forma continua, 
lo cual es equivalente a varias etapas. 

b. Percolación en Recipientes Cerrados 

Cuando la circulación por gravedad no 
es suficiente para vencer la caída de presión 
a través dei lecho, deben usarse recipientes 
cerrados para trabajar a presión e incluso 
a mayor temperatura. A veces a estos per- 
coladores se les denomina difusores. 

Estos pueden ordenarse en sucesivas eta¬ 
pas de acuerdo al sistema Shank para pro- 
ducir un contacto múltiple en contraco- 
rriente. 

c. Percolación en Recipientes Agitados 

Un problema frecuente en los percoladores 
es la "canalización” o circulación preferen¬ 
cial dei líquido por determinados espacios 
dei lecho, lo cual produce una extracción 
lenta o incompleta dei resto de las zonas y 
por ende de todo el lecho. Para estos casos, 
existen diversos tipos de recipientes agitados, 
verticales u horizontales, provistos de varias 
paletas colocadas a lo largo dei eje mayor, 
que permiten buena agitación de sólidos con 
tamano de partícula intermeáio. 

Para sólidos finamente divididos debe uti- 
lizarse otro tipo de agitación, a base de 
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burbujeo por aire, y el recipiente más simple 
que usa este mecanismo es el tanque PA- 
CHUCA (Treybal, 1968). 

d. Percolación en Farmacia 

Las modalidades de percolación o lixivia- 
ción sen aladas tienen su aplicación en farma¬ 
cia. Este procedimiento —el de percolación— 
juntamente con el de maceración, constituyen 
métodos de extracción especificados por las 
farmacopeas para la elaboración de diversas 
preparaciones extractivas como las tinturas 
y extractos, ya sean éstos fluidos, plásticos o 
secos (véase Cap. 63). No obstante, aunque 
se especifique para determinados preparados 
la maceración, admiten siempre las farmaco¬ 
peas como método de alternativa a la lixí¬ 
via ción, pero no a la inversa, es decir mace¬ 
ración en lugar de lixiviación. 

El lector podrá haliar en las farmacopeas 
los detalles dei procedimiento y las exigên¬ 
cias para la extracción de cada tipo de droga, 
y en varias de ellas las especificaciones que 
debe satisfacer el producto terminado. 

Sin embargo, seguidamente ofrecemos lo 
fundamental de la operación conforme a 
lo indicado en las farmacopeas y a lo que la 
buena práctica de la misma aconseja. 

Como se ha visto, esencialmente la perco- 
lacion consiste en tratar la droga pulverizada 
por un solvente que pasa a su través en 
forma continua y descendente, por gravita- 
ción. 

Para las preparaciones en escala de labo- 
ratorio (farmacia asistencial, por ejemplo), se 
emplean aparatos de vidrio como los que 
se indican en las Figs. 33.37 y 33.38 cuya 
capacidad suele variar entre 500 y 2 000 ml. 



Fig. 33.37, Lixi viador de forma casi cilíndrica. 



Fig. 33.38. Lixiviador de forma troncocónica in¬ 
vertida. | 

Para mediana producción se utilizan aparatos 
hasta de 200 1 de acero inoxidable. Los hay 
de tamanos mayores, para el aboración en 
gran escala, en cuyo caso se proveen de dis¬ 
positivos especiales para su carga y descarga, 
dispositivos que en ciertos casos se hallan 
en pisos o entrepisos diferentes de la planta 
industrial. Como se observa en la Fig. 33.37 
la forma no es igual para todos los casos; en 
general son de dos formas; una, casi cilín¬ 
drica, para materiales un tanto rígidos que 
no modifican mayormente su volumen al 
impregnarse dei solvente —como el polvo 
de nuez vómica, por ejemplo— y otra tronco¬ 
cónica invertida, que se prefiere para los 
casos en que se produce expansión por efecto 
dei solvente —caso de la genciana, polí gala, 
corteza de naranja amarga, etc. 

Suelen llenarse dei material hasta las dos 
terceras partes. En su parte inferior están 
provistos de un tubo con robinete para el 
drenaje dei líquido extractivo. 

El montaje es sencillo en los aparatos de 
laboratorio. Se coloca una fina capa de algo- 
dón en el fondo que no debe mojarse con 
agua salvo que deba trabajarse con alcohol 
de baja graduación. Se suele impregnar mo 
de radamente con el solvente a emplear. Con 
ello se evita que al extraer materiales resi¬ 
nosos se precipite la resina y dificulte el 
drenaje. Por el mismo motivo el aparato 
debe hallarse internam ente seco. 

Las drogas a extraer deben desintegrarse 
hasta una tenuidad de polvo, que varia para 
cada caso. Esta tenuidad depende de las 
características de las drogas, de su estruc- 
tura, de la mayor o menor facilidad con que 
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el solvente alcance el principio que se desea 
extraer. Las farmacopeas indican la tenuidad 
óptima para cada droga y para cada sol¬ 
vente. 

Los solventes generalmente usados en los 
extractos farmacêuticos son elagua, solucio¬ 
nes hidroalcohólicas y también el éter. Su 
selección está condicionada a la polaridad 
de los princípios y a la estructura dei ma¬ 
terial. 

En ciertos casos es necesario desengrasar 
la droga previamente a la extracción. Para 
ello suele tratarse con éter de petróleo hasta 
que unas gotas sobre papel de filtro, luego 
de la evaporación dei solvente no deje 
mancha o resíduo visible. 

Para lixiviar casi siempre se requiere una 
humectación previa dei polvo que facilita 
su homogénea colocación en el aparato y 
ayuda a su distribución adecuada y a evitar 
la formación de canales. Esto se hace en un 
recipiente de tamano apropiado. El polvo 
se tratará con el solvente hasta un punto tal 
que no pierda su condición pulverulenta, 
pero, que no obstante, al comprimido con 
la mano, no pierda la forma adquirida. Luego 
de un lapso variable (horas) se procede a su 
tamización por un tamiz de malla más gruesa 
que la correspondiente al polvo original. Si 
el solvente es volátil —éter por ejemplo— 
no se realiza este paso. Tampoco se tamizará 
si el polvo es grueso. 

Se traslada entonces el material así tra¬ 
tado al lixiviador distribuyéndolo en forma 
homogénea. Se coloca después un papel de 
filtro arriba que se sujeta con arena lavada, 
perlas de vidrio, etc. Se abre el robinete y se 
incoipora el solvente lentamente escurrién- 
dolo, en los aparatos chicos, por una varilla 
de vidrio para que se distribuya mejor. Se 
llena así hasta que su nivel se encuentre a 
unos centímetros por encima dei polvo. Cu an¬ 
do pasaron algunos mililitros por el robinete, 
se cierra éste volviendo el líquido escurrido al 
lixiviador. Se tapa para evitar evaporación 
y se deja en maceración durante un tiempo 
variable para cada caso. Se abre la llave y 
se recoge el extracto en recipiente tarado 
o graduado, según si debe recogerse un peso o 
un volumen determinado, respectivamente. 

La lixiviación puede ser lenta, moderada 
o rápida. Se considera lenta, tratándose de 
lixiviadores pequenos, el escurrimiento de 1 
ml/min, moderada, 1 a 3 ml/min y rápida 
3 a 5 •ml/min. 


Es posible introducir modificaciones en el 
modus operandi toda vez que el producto 
final reúna las condiciones exigidas. 

Con frecuencia y sobre todo tratándose de 
extractos, se aconseja continuar la extracción 
hasta agotar el material. Sin embargo, esta 
expresión debe ser tomada con reservas, pues 
muchas veces el agotamiento dei material 
tiene un costo operativo grande por el con¬ 
sumo de solvente y el costo de su recupera- 
ción ulterior. Debe considerarse que las pri- 
meras porciones de lixiviado son sumamente 
ricas en princípios activos y que cuando su 
peso representa tres veces el de la droga 
originaria, ya se ha extraído más dei 90% 
de aquéllos. Para determinar el momento en 
que se halla próximo el final de la operación 
o se la ha terminado, suele acudirse al exa- 
men organoléptico de las porciones finales, 
(color, gusto) o a métodos .analíticos. 

e. Extractor por Contacto Múltiple de Uso 

Común en Laboratorio ( Soxhlet ) 

Es un aparato semicontinuo, pues una de 
las fases (el sustrato) se agrega sólo al prin¬ 
cipio, mientras que el solvente cumple un 
ciclo de extracción-purificación continuo. La 
purificación se realiza en forma paralela, por 
destilación, de tal manera que el sustrato 
siempre se contacta con solvente puro. Pese 
a lo senalado, en numerosos textos el aparato 
es descrito como de funcionamiento conti¬ 
nuo. Se utiliza cuando es necesario alcanzar 
un grado de agotamiento muy alto en el 
sustrato y que por consiguiente requiere 
numerosos contactos con el solvente. Un es¬ 
quema dei aparato puede encontrarse en 
Weissberger (1950), así como también algu- 
nas modificaciones dei mismo para fines 
específicos. La Fig. 33.39 reproduce un mo¬ 
delo comente en los laboratorios para la 
valoración de principios activos de vegetales. 

El matraz inferior (a) contiene el solvente 
(generalmente éter o cloroformo) que por el 
calor se evapora. Los vapores llegan al refri¬ 
gerante que los condensa, y el líquido cae en 
gotas sobre el paquete (b), hecho con papel 
de filtro, que contiene la muestra. Cuando el 
condensado alcanza la altura dei sifón (c), 
refluye al matraz (a) cargado de principios 
extraídos. Se continúa así hasta un número 
determinado de sifonazos o un número calcu¬ 
lado de horas, lo suficiente para agotar el 
material. Es útil en escala de laboratorio, 
porque, si bien la eficiência de extracción 
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Fio. 33.39. Extractor Soxhlet. 

(grado de extracción por paso) no es muy 
alta, la regeneración dei solvente se produce 
automáticamen te r . eon lo cual se evita el 
excesivo manípuleo de la extracción discom 
tinua en sucesivas etapas. 

B* Para Extracción por Contacto 
Diferencial 

, Existen numerosos üpos de equipo* dise- 
nados para proveer este contacto en contra* 
corriente. Sólo veremos algimos de los más 
importantes, relacionados con ta extracción 


Fic. 33.40. Extractor Rotocel para operación por 
contacto diferencial. 1 , celdas que rotan ; % t rociado; 
3, Eoivente; 4. sólidos agotados; 5, descarga de só¬ 
lidos; 6. alimentación. con granos oleaginosos; 7 P 
líquido extractivo. 


de compuestos de productos vegetales. En 
este caso, el material es por lo general pre- 
tratado especialmente por secado, precocído, 
humidificadón y/o trituración, con el fin 
de mejorar la eficiência de extracción. À 
veces el aceite es parcialmente removido 
antes por expresión o por solventes. Los 
solventes utilizados son de tipo orgânico, 
fracciones de petróleo y también hidrocarbu- 
ros clorados o alcoholes. La solución aceite- 
solvente obtenida se denomina “miscella”. 

a. Rotocel 

Es una modificación dei sistema Shank, 
donde los tanques se desplazan continua¬ 
mente, permitiendo la entrada y descarga, 




~ í 2=2 ~ 

dad^s de extracción en número regulable. 
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también continu a de sólidos. La Fig. 33.40 
muestra un esquema simplificado dei equipo. 

Consiste en un rotor circular, que contiene 
18 celdas previstas de una malla en su fondo 
p ara soport ar los sólidos, q ue giran lenta- 
mente mientras se someten a un rociado 
de líquido proveniente de la celda anterior. 
Después de una revolución, el contenido de 
cada celda se descarga en un compartimien- 
to inferior, de donde se retira. El líquido 
percola a través de cada celda por gravedad 
y se recoge en su parte inferior por una 
bomba que lo envia a la celda siguiente. 
Todo el conjunto se mantiene dentro de una 
cobertura hermética que previene los esca¬ 
pes de solvente. 

b. Extractor Kennedy 

En la Fig. 33.41 se indica esquemática¬ 
mente un diseno moderno de este equipo, 
el cual se ha usado casi desde 1927. 

El modo de operación es simple. Los sóli¬ 
dos son llevados por paletas desde un ex¬ 
tremo al otro dei equipo mientras el solvente 
circula en contracorriente. Las paletas poseen 
perforaciones que permiten el drenaje dei 
sólido en cada sección, donde se produce la 
extracción. Pueden utilizarse tantas seccio¬ 
nes como sea necesario. 




Fxc. 33.42. Extractor de Hildebrandt. 1, entrada dei 
material a extraer; 2, salida de miscela; 3, entrada 
de vapor; 4, filtro de sólidos; 5, salida de residuo; 
6, entrada de disolvente; 7, tomillo sinfín trans¬ 
portador. 


Fig 33.43. Extractor de Bollmann. 1, tanque de 
disolvente; 2, cestas; 3. cadena transportadora 
de las canastas; 4, entrada dei matenal; 5 mis- 
Aoin intnrTnfdia.'. 6. miscela final. 


c. Extractor Hildebrandt 

En este equipo (Fig- 33.42) los sólidos son 
llevados a través de un condueto en forma 
de TJ por medio de transportadores perfora- 
dos. Estos giran a distinta veloeidad según 
las zonas, de tal manera de compactar el 
sólido, Esto ocurre particularmente en la 
zona horizontal dei condueto. El líquido 
circula en contracorriente por diferencia de 
nivel y se descarga a través de una euerte 
de “colador”, disenado de modo especial para 
evitar que se tape. 

d. Extractor Bollmann 

Es un tipo de extractor a canas ta (Fig. 
33.43), donde los sólidos son llevados míen- 
tras el líquido “percola" a través dei mismo 
y por perforaciones en las canastas. La circu- 
laeión de líquido (eohición) es en cocorriente 
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en la parte descendente dei equipo mientras 
que se anade solvente fresco en contraco- 
rriente, en la zona ascendente dei mismo. La 
solución semiextraída (“media miscela”) la 
toma una bomba en la parte inferior que 
la impulsa hacia la parte superior en la sec- 
ción cocorriente. 

e. Extractor Tipo Bonotto 

Existen muchas variantes de diseno en este 
equipo (Fig. 33.44). Consiste en una serie 
de platos superpuestos en forma de columna 
provistos de ranuras por donde cae el sólido 
de los platos superiores a los inferiores. Los 
platos pueden girar lentamente alrededor de 
un eje vertical para favorecer el drenado 


2 



Fig. 33.44. Extractor tipo Bonotto. 1. miscela; ?, 
alimentación dei producto a extraer; 3, platos de 
extracción; 4, solvente; 5, material agotado. 


dei sólido. El líquido circula en contraco- 
rriente hacia arriba. 


aspecto importante 




a - — uperauxon 

de extracción de este tipo es Ia recuperación 
dei solvente, tanto dei proveniente de Ia 
miscela 1 como dei que quede en ]os sólidos 
extraídos, por lo cual es necesario proveer 
todo un sistema de recuperación posterior 
consistente en filtros, evaporadores y colum- 
nas de desorcíón. 


Nomenclatura de Extracción 

a = área interfacial, mVm* torre 

A = área de transferencia, m 2 

b = ordenada al origen, recta de equilí¬ 
brio 

C = concentración de soluto (compdhente 
que se extrae), mol/cm^ 

D ca = coeficiente de difusión mutua de C 
en A, cm 2 /seg 

E — caudal de extracto (contiene B + 
C), kg B + C/h 

F = caudal de alimentación (contiene 
A -f- C), kg C/h 

k x = coeficiente individual o pelicular de 
transferencia de matéria, mol/cm 2 seg 
E x = coeficiente global de transferencia 
de matéria, mol/cm 2 seg 
L r = caudal de fase continua, kg/h 
L d = caudal de fase dispersa, kg/h 
m = pendiente de la recta de equilíbrio 
M = caudal de mezcla, kg/h 

N <: = flujo de matéria dei componente C, 
mol/cm 2 seg 

R = caudal de sólido agotado (contiene 
A + poco B + poco C), kg A/h 
S = caudal de solvente (contiene B + 
poeo C) kg B -f C/h; área tranver- 
sal de torre, m 2 

x, x r = fracción molar dei componente C 
X == fracción másica de C en la comente 
que corresponda; fracción másica de 
C (soluto), sobre base libre de sólido 
y = distancia en la dirección de flujo, cm 
Y ~ fracción másica de A (sólido insolu*- 
ble), sobre base libre de sólido 
z = distancia en el sentido axial de la 
torre, m 

^ = altura activa de la torre, m 

ô = espesor de película, cm 

<P = masa transferida en dA, mol/seg. 
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índices superiores: 

a 9 l 3 = fase a y fase p, respectivamente 
(Fig. 33.1) 

* & valor de equilíbrio 
Subíndices: 

i a valor en la interfase 
L b valor en el seno de la fase 
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Capítulo 34 


Refrigeración 


A. R. HERNANDEZ 


En su sentido más amplio, refrigeración, 
es aquella operación que tiene por objetivo 
producir temperaturas por debajo de la at¬ 
mosférica, en determinados materíales o 
equipos. 

Para ello se debe extraer calor de zonas 
de bajas temperaturas y trasladarlo para ce- 
derlo a zonas de temperatura más elevada 
(medio ambiente, fluido refrigerante). 

La aplicación de este proccso es funda¬ 
mental en la conservación de alimentos, pero 
también se recurre a él para acondicionar 
aire (acondicionamiento de ambientes-confort 
humano), y en la industria química para pro¬ 
vocar câmbios de estado (condensación de 
vapores, fraccionamiento de aire líquido, cris- 
talización o precipitación de sólidos) o con¬ 
trolar reacciones reduciendo su velocidad por 
disminución de la temperatura. 

341. PRODUCCION DE FRIO POR 
COMPRESION Y POR ABSORCION 

Los equipos refrigeradores actúan utilizan¬ 
do un medio refrigerante, que es el encarga- 
do de retirar el calor de la fuente fria. En 
ciertos casos, ese refrigerante se descarta 
(caso de híek> o de mezclas hielo-sales), 
pero, generalmente, se recupera y recircula. 


Según sea la técnica adoptada para recircu- 
lar d medio refrigerante, los equipos se cia- 
sifican en: a) sistemas por compresión, 
b) sistemas por absorción (1). 

En los sistemas por compresión se aprove- 
cha que la temperatura de condensación (va- 
porízación) sea distinta a diferentes presio- 
nes. Es posíble entonces, vaporizar un líquido 
abaja presíón (baja temperatura) para luego, 
agregándole trabajo (compresión) conden- 
sarlo a presión elevada (alta temperatura). 
Al raporízarse el líquido, absorbe calor de la 
fuente fria y luego cede dicho calor, más el 
trabajo agregado por compresión a la fuente 
caliente. 

Ei esquema de este proceso seria el que 
muestra la Flg. 34.1. 



Fic. 34.1. Esquema dei proceso de refrigeración 
por compre 0Íón. 
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Fic. 34.3. Esquema dei proceso de refrigeración a 
absorción. Qj = Qz -j- Q 3 


34.2. UNIDADES DE REFRIGERACIÓN 


Fig. 34,2. Representación dei sistema de refrigera¬ 
ción por compresión.. j 4, compresor; B, evaporador; 

C y expansor; D, condensador. 

De acuerdo a lo que expresa ei segundo 
principio de la termodinâmica, la transfe¬ 
rencia de calor de una fuente fria a otra 
caliente, se hace a expensas de transformar 
trabajo en calor (Fig. 34.2). 

En las máquinas frigoríficas a absorción , 
una solución concentrada de un fluido refri¬ 
gerante se calienta a presión alta (generador), 
de modo de provocar la desorción dei fluido. 
El vapor formado se condensa (condensador) 
y almacenado como líquido, pasa a través 
de una válvula de expansión a un evaporador, 
donde „al vaporizarse, toma calor dei medio a 
ehfriar. Como vapor es absorbido por una so¬ 
lución acuosa débil (absorbedor) a baja pre¬ 
sión con gran desprendimiento de calor. La 
solución concentrada resultante, a baja pre¬ 
sión, es bombeada al generador (alta presión) 
repitiéndose el ciclo (2). 

Como transformación compensadora (Se¬ 
gundo Principio) que permite la extracción de 
calor de la fuente fria, tenemos ahora el pa- 
so de calor de una fuente caliente a otra 
más fria (generador-condensador). 

Generalmente se utiliza el amoníaco como 
fluido refrigerante y el agua como absorbente 
(3). Esto hace que el generador deba ope¬ 
rar a una presión lo suficientemente elevada 
como para provocar la condensación dei amo¬ 
níaco a la temperatura dei agua de refrige¬ 
ración disponible en la planta. Este sistema 
encuentra su mayor aplicación en aquellas 
industrias que poseen cantidades apreciables 
de calor residual disponible (Fig. 34.3 y 
34.4). 


Como unidad de refrigeración se utiliza 
la llamada “tonelada de refrigeración” que 
tiene por dimensiones la de calor por tiem- 
po- 1 . Se dice que una máquina frigorífica tie¬ 
ne una capacidad de refrigeración de una 
tonelada cu ando en 24 h es capaz de retirar 
el calor correspondiente a la congelación de 
una tonelada americana de agua a 0°C 
(32°F). Esta unidad corresponde a 200 Btu/ 
min = 50 600 cal/min = 4.71 CV = 288 000 
Btu/24 h. 

La tonelada americana corresponde a 2 000 
lb o a 908 kg. 

34.3. COEFICIENTE DE EFICACIA 

Como en toda máquina térmica, el rendi- 
miento de una instalación frigorífica se pue- 
de expresar como: 

Calor extraído 

P = ---— 

Trabajo realizado 

y para su cálculo basta considerar las en- 
talpías de las distintas comentes de la ins¬ 
talación. Así, el trabajo realizado por el com¬ 
presor será la diferencia entre las entalpías 
correspondientes a las zonas de compresión 
y de aspiración (salida y entrada al compre¬ 
sor): Esto es H c — H fí ya que hemos supues- 
to que la compresión es adiabática (isoentró- 
pica). En cuanto al calor retirado, será la 
diferencia de entalpías entre el valor que 
deja el evaporador y el líquido que entra al 
mismo: H fí — H L . 

Luego: 


[ 1 ] 
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Fig. 34.4. Sistema de refrigeración a absorción. A, agua de refrigeración; B, condensador; C, reservorio de 
Líquido; D, vaporizador; E, solución débil; F, absorbedor; G, medio a refrigerar; H. solución concentra¬ 
da; I. bomba; J, generador; K. vapor de agua; L, vapor NHa; M, reflujo. 


Este valor corresponde al coeficiente de efi¬ 
ciência para una instalación ideal (ciclo de 
Carnot) y de acuerdo al principio de Camot 
es independiente dei fluido refrigerante que 
se utilice o de las etapas que comprenda el 
ciclo. Será solo función de la diferencia de 
temperatura T\ — T 2 , 


0 = 



[ 2 ] 


En la realidad han de considerarse toda 
una serie de desviaciones, como ser, carácter 
no adiabático de la compresión, pérdidas en 
las canerías, eficiência dei motor, etc., lo que 
lleva a valores reales dei coeficiente de efi¬ 
ciência menores en un 20 a un 30% que el 
ideal. 

Conocido el valor dei coeficiente de efi¬ 
ciência de la instalación, el cálculo de la 
potência necesaria se realiza con facilidad 
teniendo en cuenta las siguientes relaciones: 


1 hp = 2 546 Btu/h 

288 000 


hp/ton = 


24 * 2 546 • 0 
1 kW = 3 415 Btu/h 

288 000 


4.713 


3.514 


kW/ton = 


24 • 3 415 * p 


[31 


[4] 


34.4. CALCULO DE UNA UNIDAD DE 
REFRIGERACIÓN POR COMPRESION 

Ya hemos mencionado que un ciclo de 
Camot (Fig. 34.5) operando en sentido inver¬ 
so (o sea, contrario a las agujas dei reloj) 
corresponde exactamente a un ciclo reversi- 
Me ideal de refrigeración. Tal ciclo en un 
diagrama de entropías-temperaturas se ve en 
la Fig. 34.6. 
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«4 = Sj S t — Sa S 

Fic. 34.6. Diggrama dei ciclo inverso de Camot. 


Ti 


Fic. 34.7. Representaciòn dei calor intercambiado en 
el diagrama T-S 


representativo se mueve de izquierda a de- 
recha. Al retirar calor en forma reversible, el 
movimiento será de derecha a izquierda. Si 
se trata de un ciclo, estados inicial y final 
dei mismo, se cumplirá AE = 0 (Primer 
Principio) con lo que 


fdQ = fdW [7] 


O sea, el área encerrada por el ciclo mi- 
de el calor absorbido por el sistema durante 
el ciclo y también el trabajo realizado por el 
sistema durante el mismo ciclo (si el sistema 
es recorrido en el sentido de las agujas dei 
reloj, o sea, como en el ciclo de Camot). En 
el caso que nos ocupa, representado por la 
Fig. 34.5, se absorbe calor a lo largo de 
la transformacién 4 — 1. El fluido utilizado 
es comprimido en forma adiabática y rever- 
síble (isoentrópica) según la línea 1—2, 
aumentando por ello la temperatura hasta el 
valor T.,. El calor es retirado isotérmicamen¬ 
te a lo largo de la transformación 2 — 3. Por 
último, tenemos una expansión isoentrópica, 
3 — 4, que provoca una caída de temperatu¬ 
ra hasta el valor 7^, con lo que el fluido 
vuelve a su condición oiiginal. 

El trabajo neto realizado por el sistema 
está dado por la diferencia entre el calor ab¬ 
sorbido y el calor cedido, con la circunstancia 
de que en nuestro caso tanto W como la di¬ 
ferencia S 4 — S x son negativos. Es así que el 
calor cedido a la fuente de mâyor tempera¬ 
tura es mayor que el calojr retirado de la 
fuente fria. La diferencia es precisamente el 


Recordando la definición de entropia: 
dQ 

~ = dS [5] 

siendo dQ r = calor dado o retirado al sistema 
en el transcurso de un ciclo re¬ 
versible 

S = función entropia 

en aquel diagrama T — S el área bajo la 
curva T — S es igual al calor absorbido en 
un proceso reversible, ya que 

/V = JjTdS = Q, [6] 

En dicho diagrama, cuando agregamos ca¬ 
lor reversiblemente a un sistema, el punto 


s < — si sa = § 

Fig. 34.5. Diagrama dei ciclo de Camot. 
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Pic. 34.8. Ciclo modificado por válvula exp angora. 

trabajo de compresión realizado sobre el sis¬ 
tema. 

El efecto refrigerante dei ciclo está repre¬ 
sentado por el área 4 — 1—6 — B — 4. 

Por razones de economia y practicidad, en 
Las instalaciones frigoríficas se sustituye el 
expansor por una válvula reductora de pre- 
sión (expansora), con lo que el diagrama se 
modifica según se ve en la Fig. 34.8, ya que 
ahora la expansión dei fluido es un proceso 
irreversible (isoentálpico), H s = H 4 . 

Como la compresión entre los puntos 1 y 2 
es de carácter adiabático, el trabajo que el 
sistema recibe dei exterior por cada kilogra- 
mo de fluido que pasa por el compre sor t lo 
mide la diferencia de entalpías fí„ — H t 
pudiéndose demostrar que está representado 
por el área A321 (Fig. 34.8). 

El cilindro dei compresor operando según 
el esquema anterior aspira vapor con algo de 
líquido (régimen húmedo) que se evaporará 
durante la compresión adiabáüca. Si por al- 
guna circunstancia llegara al compresor 
una cantidad excesiva de líquido que no al- 
canzara a vaporizarse totalmente, podría pro¬ 
vocar inconvenientes al final de la carrera 
dei êmbolo, con golpeteo que podría danar 
al compresor. Por ello se modifica el equipo 
de manera de a segurar que llegue al compre¬ 
sor vapor saturado seco (régimen seco), agre¬ 
gando un separador de líquido a la salida 
dei evaporador (Fig. 34.9). El ciclo en el dia¬ 
grama T — S se modifica según se ve en la 
Fig. 34.10. El correspondiente diagrama p — 
H tambien utilizado en los cálculos de refri- 
geración por compresión de vapores se da en 
la Fig. 34.11. Como se ve, la compresión iso- 



densador, B, compresor; C, separador de líquido; D, 
evaporador. 

entrópica se realiza en la zona de f vapores 
recalentados y hasta una presión que corres¬ 
ponde a una temperatura T s , por lo que el 
vapor penetra al condensador a esta alta 
temperatura y allí pierde ese sobrecalenta- 
miento llegando a la temperatura de conden- 
sación T 2 . Esta etapa 1-2, aun para los equi- 
pos industriales puede considerarse como 
reversible y adiabática. El tramo 2-3 se reali¬ 
za a presión constante e igual a p 2 con dis- 
minución de la temperatura hasta que co- 
mienza la condensación (sobre la curva). De 
allí, hasta el punto 3, la temperatura perma¬ 
nece constante, T 2 . Esta etapa es irreversi¬ 
ble. Suponiendo no haya subenfriamiento 
tendremos en 3 todo el vapor condensado a 
temperatura de saturación. La etapa siguien- 
te es la expansión a través de la válvula, lo 
que se realiza a entalpía constante con algo 
de aumento en la entropia, por lo que el 


it 



®l J4 6l = SX g 


FkG. 34.10. Diagrama T-S para un ciclo modificado 
con válvula expansora 7 separador de líquido. 
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Fig. 34.11. Diagrama log. p-H. C, líquido saturado; D, isoentrópica; E, isotermas de vapor F, vapor 

saturado. 


tramo 3-4 no es vertical. Tenemos un vapor 
húmedo que puede tomar calor a temperatura 
constante, T n , hasta vaporizarse por completo 
(tramo 4-1). 

Recapitulando : 

Etapa 1-2: proceso isoentrópico S 1 = S 2 , 
Q = 0 

Etapa 2-3: el calor es entregado pudiéndose- 
lo medir por el áTea bajo la línea 2B3. 
Por kilogramo de fluido refrigerante, el 
calor puede calcularse como: Q r = H 3 — 
= áreas II + III + IV + V + VI. 

Etapa 3-4: proceso de expansión, H 3 = H 4 

Etapa 4-1: el calor es absorbido, a presión 
y temperatura constantes (p t , T 1 ). Se cum- 
ple = H 1 — H 4 = — Hg = área VI. 

En un proceso a presión constante (tramos 
2-3 y 4-1) el intercâmbio de calor es igual 
al cambio de entalpía. 

Como en todo ciclo, AE = 0 por lo que se 
cumplirá «JV = sQ 


W - Q r - Q a = H x - H 2 
W = áreas II + III + IV + V 

El coeficiente de eficiência para este ciclo 
será: 



-W H 2 - H 1 


La temperatura de absorción dei calor 
(Tj) la determina las necesidades de refrige- 
ración y la temperatura de retiro dei calor 
está fijada por la temperatura dei agua de 
enfriamiento de que se disponga. Esa tempe¬ 
ratura dei condensador es fácilmente medi- 
ble y como allí tenemos un líquido saturado, 
de las tablas de propiedades termodinâmicas 
podemos obtener los valores de entalpía y 
presión correspondientes. Conocemos así H 3 
y P 2 . También sabemos cuánto es el valor de 
S 2 = S 1 . À la entrada dei compresor medi¬ 
mos 7\ y P 1 con lo que podemos calcular 
H r En el diagrama p — H esos valores se 
pueden obtener directamente, de ahí que a 
veces se prefiera trabajar con tales diagra¬ 
mas en lugar de uno de T — S. 
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El rendimiento de compresión isoentró- 
pica disminuye a medida que aumenta la 
relación p 2 /p 1 y lo mismo sucede con el ren¬ 
dimiento volumétrico dei compresor. Estos va¬ 
lores generalmente los informa el proveedor 
dei equipo de compresión (4, 5, 7, 19, 20). 

Ejemplo 

Una instalación refrigeradora, utilizandp 
amoníaco como fluido en régimen seco a 
una sola etapa de compresión operará entre 
las temperaturas t 2 = — 10°C y t x « 30°C 
y deberá tener una capacidad de 25 tone¬ 
ladas. Rendimiento de compresión isoentró- 
pica v 8 = 0.80. Rendimiento volumétrico 
v T = 0.83. 

Calcúlese 

a) Peso de amoníaco que circula por hora 

b) Volumen de amoníaco que circula por 
hora 

c) Potência necesaria para el funciona- 
miento dei compresor 

d) Coeficientes de eficacia teórica y real, 
y rendimiento con respecto al ciclo de 
Camot 

e) Desplazamiento volumétrico dei compre¬ 
sor. 

Soluciones : Del diagrama de Entropía- 
Temperatura para el amoníaco, que tam- 
bién nos da los valores de entalpías obtene- 
mos los siguientes datos: 

= 341 kcal/kg 
H 2 = 387 kcal/kg 
H 3 = H 4 = 72.7 kcal/kg 
V XH3 = 0-418 mVkg (a 30°C). 

Calor retirado en el evaporador = = H 

- H 4 = 341 - 72.7 = 268.3 kcal/kg. Can- 
tidad de amoníaco circulando por equipo 

Q t 50.6 ■ 25 ■ 60 kcal/h kg 

Cr -- = --—__ ____ _ 282 9 —_ 

Qi 268.3 kcal/kg h 

siendo Q r = cantidad total de calorias a ex- 
traer por la instalación, y recordando que 1 
tonelada refrigeración = 50.6 kcal/min. Es¬ 
ta cantidad corresponde a un volumen de: 

V = 282.9 kg/h • 0.418 m 3 /kg = 118.25 m 3 /h 

De acuerdo al rendimiento volumétrico este 
volumen aspirado corresponde a: Desplaza¬ 
miento volumétrico dei compresor — 118.25/ 
0.83 = 142.47 m 3 /h = 2.38 m^/min, 


Potência teórica necesaria = W = fí 2 — H 1 
= 387 - 341 = 46 kcal/kg. 

Teniendo presente que 1 kW = 1.341 hp y 
que 1 kcal/seg = 4.184 kW 


W = 46 (282.9) 4.184- 
= 20.28 hp. 


3 600 


15.12 kW 


Coeficiente de eficacia para el ciclo de Car- 
263 


not, p c 


303 - 263 


6.57. 


Coeficiente de eficacia para una compresión 
teórica correspondiente a nuestra instalación, 
Qi 268.3 

n A E OO 


Corrección de acuerdo al rendimiento de la 
compresión real isoentrópica, 5.83 ■ 0.80 = 
4.66 = p. 

Rendimientos de acuerdo al valor correspon¬ 
diente al ciclo de Carnot, 

5.83/6.57 = 0.89 4.66/6.57 = 0.71 


34.5. PROCEDIMIENTOS UTILIZADOS 
PARA MEJORAR EL EFECTO 
FRIGORIFICO 

Dos procedimientos son utilizados con mi¬ 
ras a incrementar la eficiência de la instk- 
lación 

A. Subenfriamiento 

En este caso se busca recuperar parte 
dei efecto frigorífico perdido por la irrever- 
sibilidad introducida al sustituir cl expansor 
por una válvula reguladora (evolución 3-4). 

Consiste en subenfriar el líquido condensa¬ 
do, lo que puede hacerse en el mismo con¬ 
densador o a continuación de éste, mediante 
el agregado de un intercambiador. 

En la Fig. 34.12 puede verse la evolución 
dei sistema con el agregado de un enfriador 
y en la parte llena, la ganancia de efectos fri¬ 
gorífico conseguida. 

B. Doble Compresión 

* 

La compresión múltiple con enfriamiento 
intermédio dei fluido provoca una disminu- 
ción en el exceso de trabajo que ha ocasiona- 
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Fio. 34.12. Representación dei sistema modificado 
con subenfriamiento. A, enfriamiento. 


do el apartamiento de las condiciones corres- 
pondientes al ciclo de Camot. 

La instalación modificada, para una doble 
compresión, y el diagrama entrópico corres- 
pondiente puede verse en las Figs. 34.13 y 
34.14. La parte llena de la Fig. 34.14 marca 
el equivalente dei trabajo economizado. 

Del diagrama entrópico se deduce que, 
cuanto mayor sea la diferencia t x — t 2 , ma- 
yor será el corrimiento dei punto 6 a la de- 
recha y, en consecuencia, mayor la pérdida 
de efecto frigorífico. Esto se trata de reme¬ 
diar permitiendo que el líquido que sale dei 
condensador se expanda al pasar a través de 
una válvula reguladora, hasta un valor 
de presión intermedia entre los valores dei con¬ 
densador y evaporador p m = (p c *P e )^. Es¬ 
ta expansión corresponde al tramo 5-6 en la 
Fig. 34.14. 

Un separador de líquido, a continuación, 
permite que el vapor seco, 7, entre al com- 
presor de alta, en tanto que el líquido, 8, con- 
tinúa hasta la válvula de regulación 8-9 para 
pasar al evaporador. Vapor saturado seco en 




Fig. 34.14. Diagrama de ciclo modificado para do¬ 
ble compresión. 


el estado 1 es aspirado por el compresor de 
baja, desde el segundo separador de líquido 
y allí es comprimido adiabátic amente y a pre¬ 
sión p m , 2. Se enfría antes de penetrar en el 
compresor de alta evolución 2-3. 

En el cilindro de alta, adiabáticamente, se 
comprime hasta el valor p 0 , punto 4, y ya 
líquido, punto 5, sale dei condensador (Figs. 
34.15 y 34.16). 

RI rendimiento respecto al ciclo de Camot, 
con estas modificaciones, llega a mejorar 



VE 


Fig. 34.13. Esquema de un equipo con sistema a Fig. 34.15. Esquema de un equipo con sistema a 

doble compresión. A, condensador; B, enfriador; C, doble compresión con separador de líquido. A, en- 

evaporador. friador; B; evaporador; C, condensador. 
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Fjg. 34.16. Diagrama de ciclo modificado a doble 
compresióu y con separador de liquido. 


un 20% aproximadamente, con economias 
en el consumo de potência de 10 al 15%. 

34.6. FLUIDOS REFRIGERANTES 

Ya hemos mencionado que, al menos teó¬ 
ricamente, un ciclo inverso al de Camot, es 
independiente dei fluido utilizado y dei nú¬ 
mero de etapas en que se lo realice. 

Los ciclos reales, apartándose de aquel 
carácter ideal, muestran entonces distintos 
coeficientes de eficiência, según sea el flui¬ 
do utilizado. Por otra parte, el rendimiento 
de la instalación no es la única condición de 
tener en cuenta al seleccionar un fluido. 
Se deberán tener presentes otros factores 
como son, costo, toxicidad (especialmente en 
el caso de conservación de alimentos) corro- 
sividad, estabilidad, inflamabilidad, etc. Es 
deseable que el fluido refrigerante tenga 
una tensión de vapor adecuada (ni muy ba- 
ja en el refrigerador, ni muy alta en el 
condensador), su temperatura crítica deberá 
ser superior a la que impera en el conden¬ 
sador, su calor de vaporización debe ser alto, 
su volumen específico bajo a temperaturas 
inferiores y, si se trata de un equipo de 
absorción, su solubilidad mutua con el sol¬ 
vente, deberá ser elevada presentando faci- 
lidad de separación al variar la presión. 

Todas estas limitaciones han llevado a la 
utilización de un corto número de fluidos 
en los equipos actuales y entre ellos los 


más comunes son: NH S , S0 2 , CH 3 C1, C 2 H 5 C1, 
C0 2 , CC1 2 F 2 (Freón 12). 

El amoníaco es tal vez el más utilizado y 
su principal defecto es su característica irri¬ 
tante. El propano se ha descartado por for¬ 
mar mezclas explosivas con el aire. El Freón 
tiene todas las ventajas dei amoníaco y no 
es irritante, tóxico ni explosivo, lo que expli¬ 
ca su preponderância, sobre todo en instala- 
ciones reducidas. 

El C0 2 presenta un rendimiento muy bajo 
por la proximidad de su punto crítico a la 
temperatura de condensación. 

La elección dei fluido dependerá también 
de condiciones locales como la temperatura 
a la que se dispone el agua de refrigeración 
en la zona, e incompatibilidad química con 
otros productos presentes en la planta (caso 
dei NH 3 y dei C1H). « 

34.7. CONSERVACION POR EL FRIO 

Los tejidos que constituyen los organismos 
vivos, tienden a deteriorarse naturalmente 
con el tiempo, por lo que almacenar y con¬ 
servar matérias primas de origen animal o 
vegetal para su industrialización o consumo 
posterior (alimentos, especímenes de labora- 
torio, tejidos para estúdio, glândulas para su 
extracción, etc.), supone recurrir a técnicas 
que impidan aquellos procesos degradativos. 

Para ello se utilizan procedimientos de con¬ 
servación por enfriamiento (bajando la tem¬ 
peratura a valores próximos al punto de con- 
gelación), o bien, de congelamiento dei pro- 
ducto (la mayor parte dei agua dei tejido se 
ha cristalizado en hielo). 

De tal manera se consiguen los siguientes 
efectos: 

a) retardar o anular el metabolismo pro- 
pio de las células, 

b) reducir todos los procesos químicos de- 
bidos a la actividad enzimática, al ac- 
tuar sobre la velocidad de reacción y 
dificultar las transferencias de matéria, 

c) reducir el metabolismo e incluso la pro- 
liferación de microorganismos al man- 
tener condiciones de temperaturas no 
óptimas, 

d) aumentar la concentración de solutos 
en el agua residual, no cristalizada. 

* El enfriamiento puede combinarse con el 
uso de atmósferas inertes o modificadas 
(oxigeno disminuido y C0 2 aumentado) per- 
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mitiendo así alargar ei período de almacena- 
je sin descomposición de los productos ni 
alteración de sus propiedades organolép- 
ticas. 

34,8. ALTERACIONES PROVOCADAS 
EN LA CÉLULA POR EL 
ENFRIAMIENTO 

Cuando se almacenan frutos y vegetales 
con enfriamiento, hay una temperatura ópti¬ 
ma que, en general, es de algunos grados por 
encima dei punto de congelamiento. Ese va¬ 
lor debe determinarse para cada especie y es 
de gran importância, ya que manteniendo los 
productos dentro de tales valores asegurare- 
mos que la respiración celular, como toda 
otra actividad metabólica será reducida; el 
calor que se desprende consecutivamente a 
los reducidos procesos metabólicos, es disipa- 
do impidiéndose una elevación de tempera¬ 
tura en los tejidos, que llevaría a acelerar la 
“maduración” dei vegetal; los procesos de 
maduración (transformación de almidones 
en azúcares, desarrollo de sabores y aromas 
característicos, transformación de colores, 
ablandamiento de tejidos por degradación de 
poligalacturónicos de las paredes celulares, 
producción y desprendimiento de productos 
volátiles como el etileno) son detenidos. 

Ese valor óptimo debe ser cuidado, con¬ 
trolado y mantenido, ya que si la tempe¬ 
ratura llegara a bajar por debajo de dicho 
valor, el tejido vegetal puede sufrir câmbios 
no reversibles que lo deterioran entonces per¬ 
manentemente. Así se suele oscurecer la piei, 
alterándose su textura, en muchos frutos. Pe¬ 
ro, lo más crítico es que se produce una dis- 
minución en la resistência natural dei vege¬ 
tal al crecimiento de hongos, por lo que al 
volverlos a temperatura ambiente se deterio¬ 
ran con rapidez. 

Los valores de enfriamiento para los que 
aparece este tipo de deterioro en los vegeta¬ 
les dependen de la historia previa dei pro- 
ducto (en qué momento se les recogió, tiem- 
po y temperaturas que soportó luego, trato 
que recibió antes de ingresar en la câmara 
de enfriamiento, etc.). 

El enfriamiento de productos de origen ani¬ 
mal (carnes vacunas, porcinas, ovinas, pesca- 
dôs, huevos, leche, glândulas etc.), exige 
también temperaturas óptimas a fijar en ca¬ 


da caso, para evitar danos permanentes en 
los tejidos. 

Una condición básica para asegurar una 
conservación de los productos es la de contro¬ 
lar rigurosamente la contaminación inicial 
por microorganismos. Esa etapa inicial de re- 
colección o matanza y acondicionamiento dei 
producto decidirá el tiempo posible de alma- 
cenaje por enfriamiento. 

Como resultado de la experiencia acumula¬ 
da y de estúdios realizados, es aconsejable 
para carnes: a) evitar la matanza de anima- 
les cansados o recién alimentados; b) reducir 
rápidamente la temperatura dei tejido por 
circulación de aire frio ( —10°C) con alta 
humedad (90% ) hasta que la temperatura 
exterior de la carne sea de alrededor de 
— 1°C; c) aumentar la temperatura dei aire 
o disminuir su velocidad y continuar hasta 
que el interior de la carne alcance temperatu¬ 
ras de cerca de 10°C. 

Si se trata de transportar carnes, se reco- 
miendan valores de temperaturas de — 1.4°C 
con humedades dei 85 al 90%. Mayores hu- 
medades favorecen la formación de hongos 
y menores dan lugar a párdidas de peso por 
desecación. El tiempo de almacenaje en esas 
condiciones puede Uegar a 30 dias y hasta 
50 dias con atmosferas enriquecidas en C0 2 . 

Para otros productos animales se dan los 
siguientes valores: pescados como filetes a 
temperaturas de —1°C a 2°C y 85% hu¬ 
medad, hasta 20 dias; huevos, con tempera¬ 
turas de 1°C a 0°C y humedad dei 85% has¬ 
ta 180 dias; leche de 5 o a 10°C hasta dos 
dias (6, 8, 9, 10, 11, 12). 

34.9. ENFRIAMIENTO Y CONGELA- 
CION EN BIOLOGIA (CRIOBIOLOGIA) 

Como ya conocemos, a temperaturas nor- 
males, en las células vivientes están ocurrien- 
do procesos físicos y bioquímicos que permi- 
ten a los tejidos cumplir con su funcíón es¬ 
pecífica. Ese continuo e intrincado mecanis¬ 
mo lleva en sí la muerte celular a través de 
un lento envejecimiento. Las técnicas de 
detener o demorar tales procesos como medio 
de evitar el envejecimiento y muerte de especí- 
menes a través de una disminución de la tem¬ 
peratura, se han visto estimuladas no sólo 
por los requerimientos de tipo industrial pa¬ 
ra conservación de alimentos sino también 
por las más sofisticadas demandas de provi- 
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sión de órganos para trasplantes, tejidos vi¬ 
vos para injertos, bancos de sangre para 
transfusiones e incluso de espermatozóides 
para inseminación artificial y también como 
medio para mantener ceparios de microorga¬ 
nismos. 

Una teoria que explique el comportamiento 
de sistemas bioquímicos sometidos a proce- 
sos de enfríamiento, en especial a tempera¬ 
turas por debajo dei 0°C, no está aún esta- 
blecida, debido principalmente a la complica- 
ción que proviene de la cristalización dei 
agua. Es reconocido que todo intento en ese 
sentido, debe partir de un esclarecimiento de 
los mecanismos físicos pertinentes, ya sea 
que se trate de materiales celulares o amor¬ 
fos, de origen animal o vegetal (29). 

Hay ciertos puntos ya dilucidados. Se sa¬ 
be que en el proceso de congelación de teji¬ 
dos, hay una fuerte tendencia a la formación 
de hielo en los espacios extracelulares. Es 
allí donde se producen los núcleos cristalinos 
sobre los cuales crecerá el cristal. A medida 
que ese crecimiento tiene lugar, el ciistal va 
tomando agua dei espacio extracelular y dei 
interior mismo de las células (mecanismo os- 
mótico), llegando un momento en que la 
disponibilidad de agua se agota. El tejido re- 
tiene fuertemente, quizás ligada poT medio 
de enlaces dei tipo puente de hidrógeno, cier- 
ta cantidad de agua residual (5 al 10% dei 
peso original de agua) (21). 

De trabajos realizados en congelación de 
sangre pueden extraerse los siguientes datos 
orientativos: 

a —2°C sólo el 75.8% de toda el agua de 
la sangre aparece como hielo, a —4°C sólo el 
84.8% , a —6°C el 89% y a -8°C el 91.6% . 
Estos valores varían según el tipo de mate¬ 
rial, pero, en todos los casos, se puede re¬ 
marcar que, por debajo dei punto de inicio de 
congelación, sigue una etapa de captación 
de agua, primero en los espacios extracelulares 
y luego también desde el interior de las cé¬ 
lulas. 

Consecutivamente, a ese proceso de crista¬ 
lización se van produciendo los siguientes 
fenómenos: 1) aumento de viscosidad de la 
solución, 2) liberación de los gases disueltos, 
3) desprendimiento de calor, 80 cal/g, 4) con- 
centración de solutos hasta alcanzar el pun¬ 
to eutéctico a partir dei cual un posterior 
enfriamiento lleva a la cristalización de to¬ 
da la solución. 

También debe tenerse en cuenta que, como 
en todo proceso de cristalización, un enfria¬ 


miento lento va a conducir a un elevado nú¬ 
mero de núcleos, o sea, muchos cristales pe¬ 
quenos (microcristales) como resultado final. 
Al mismo tiempo se nota una disminución de 
importância de la cristalización extracelular 
y una tendencia creciente a la cristalización 
intracelular. Esta etapa de cristalización ge¬ 
neralizada, extra e intracelular, con elevado 
número de microcristales, ocurre a muy bajos 
valores de temperatura y no se produce nor¬ 
malmente a menos que la experiencia se con- 
duzca con tal finalidad. 

Todo este proceso va a influir sobre las 
células, en especial por las dos siguientes 
razones: lo. ) los cristales, objetos físicos, 
desarrollados en los espacios intersticiales y 
con más razón en el interior de las células, 
pueden danar los tejidos en forma puramen¬ 
te física (dano mecânico) y 2o.) la deshi- 
dratación provocada en las células para per¬ 
mitir el crecimiento de los cristales, lleva a 
una concentración de los solutos, proporcional 
a la cantidad de agua separada (dano químico 
o fisiológico) (22, 23). Concurren fenómenos 
osmóticos capaces de provocar un desequili- 
brio en la delicada estructura colonial inter- 
celular. 

Muchos trabajos muestran la posibilidad 
de supervivencia de tejidos que han sido so¬ 
metidos a cristalización extracelular; al mis¬ 
mo tiempo, las experiencias de Lovelock (25) 
muestran efectos de hemólisis por simple 
agregado a sangre de soluciones de electró- 
litos en concentraciones iguales a las que re- 
sultarían por los mencionados procesos de 
concentración en tejidos. Por ello, la tenden¬ 
cia actual es dar mayor importância al dano 
químico y disminuir la dei dano mecânico, 
a menos que esternos en la condición de cris¬ 
talización intracelular. 

Como era previsible, se registran mayores 
danos por efectos mecânicos en tejidos rí¬ 
gidos que en tejidos blandos, elásticos. 

Algunos autores han llamado la atención 
hacia un posible “shock térmico” según el 
cuál, câmbios rápidos en la temperatura de 
ciertos materiales podrían, por sí, provocar 
danos en razón de los distintos valores de 
coeficientes de expansión para los diversos 
constituyentes celulares (distorsión física) 
(24). 

El efecto desnaturalizante de la alta con¬ 
centración de solutos en la célula y medio 
^circundante es fundamentalmente un proceso 
bioquímico sobre las proteínas celulares y co¬ 
mo tal va a depender de dos factores: lo.) 
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la temperatura y 2o.) la concentración. Am¬ 
bos factores están presentes de manera si¬ 
multânea y su efecto es opuesto. Al iniciarse 
la congelación y hasta tanto un 50-80% dei 
agua no haya congelado, no se observan da¬ 
nos en los tejidos. Más allá de ese punto, con 
rapidez ocurren danos irreversibles (por 
ejemplo, hemólisis). Como la velocidad de 
reacción varia exponencialmente con la tem¬ 
peratura, al ir disminuyendo ésta, el proce- 
so de dano se va frenando y si representá¬ 
ramos el % de dano en función de la tem¬ 
peratura, se obtendría un diagrama como el 
de la Fig. 34.17. Hasta cierto valor de tem¬ 
peraturas o su equivalente de velocidad de 
enfriamiento, no se observa dano. Luego y 
bruscamente sobrepasado cierto valor, apare¬ 
ce un deterioro importante que, iria dismi¬ 
nuyendo al superponerse al efecto de la con¬ 
centración de electrólitos el debido a la dis- 
minución de temperaturas. La curva presen- 
taría un intervalo óptimo en las inmedia- 
ciones dei mínimo. 

Posterior aumento dei dano, brazo dere- 
cíio, podría atribuirse a inicio de cristalización 
intracelular. 

Un significativo adelanto en esta matéria se 
ha operado a partir de íà contribución de Pol- 
ge, Smith y Parkes, senàlando que, diversas 
sustancias químicas y en especial el glicerol, 
ejercían una marcada acción protectora sobre 
làs células sometidas a procesos de enfria- 
miento ò congelación (26, 28, 3Í). 



Fic. 34.17. Daüo (hemólisis) en función dei descen¬ 
so de temperatura. 


Entre tales sustancias se han mencionado 
azúcares, además dei glicerol, sucrosa, gluco- 
sa, altos polímeros como la polivinilpirrolido- 
na (PVP) y otras como el dimetil sulfóxido 
(DMSO). Debe tratarse de productos no tóxi¬ 
cos, por lo menos a las concentraciones re¬ 
queridas, preferiblemente capaces de atrave- 
sar las paredes celulares, con alta velocidad 
de difusión, y eliminados con facilidad, lue¬ 
go de la descongelación, por técnicas de lava¬ 
do, no peligrosas (27, 28). 

De alguna manera actúan disminuyendo 
la cantidad de hielo que se forma y evitando 
a&í la alta concentración de electrolitos, ya 
que el agua retenida mantiene su propiedad 
de solvente sobre los solutos. Actualmente se 
piensa en el glicerol, no sólo por su influen¬ 
cia sobre las propiedades coligativas, sino 
también por su acción específica sobre la 
cinética de la formación de hielo y sobre la 
estructura dei cristal y dei agua. 

La concentración dei glicerol casi siempre 
oscila entre un 5 al 15% dei medio y para 
cada material dèbe ser determinada cuidado¬ 
samente, pudiéndose en algunos casos llegar 
a valores dei 3Ò%. 

El agregado dei glicerol ha "mostrado mini¬ 
mizar los danos mecânicos o químicos de los 
tejidos y eliminando la necesidad de operar a 
bajos valores de velocidad de enfriamiento y 
calentamiento. Su uso plantea algunos incon¬ 
venientes, entre los cu ales podemos men¬ 
cionar ; 

a) para ciertos tejidos ejerce una acción 
deletérea que hace peli grosa su utiliza- 
ción, 

b) baja velocidad de difusión en especíme- 
nes grandes, 

c) necesidad de lavado para eliminarlo 
luego de la vuelta dei tejido a condicio¬ 
nes normales, 

d) moléstias en los procesos de liofiliza- 
ción por dificultar la cristalización. 

Con todo, su introducción ha ejercido una 
indudable acción estimulante en ciertas áreas 
y posibilitado operaciones como la de insemi- 
nación artificial en ganadería, de gran mag- 
nitud económica (26). 

En lo que se refiere a la velocidad de en- 
friamiento y posterior descongelación , en 
ausência de glicerol u otra sustancia protec- 
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tora, dos factores van a qontrolarlas lo.) la 
temperatura dei medio y 2o.) la resistência 
a la transferencia de calor por parte dei me¬ 
dio y dei material en cuestión. 

enfriamiento lento, a una variación de 
enfriamiento rápido, a una variación de 
enfriamiento ultrarrápido, a una variación de 
calentamiento lento, a una variación de 
calentamiento rápido, a una variación de 
calentamiento ultrarrápido, a una variación de 

Una velocidad de enfriamiento baja signi¬ 
fica exponer el material en tratamiento, du¬ 
rante largo tiempo, a temperaturas en las 
que las reacciones químicas degrad ativas, se 
realizan a velocidades significativas. 

Asimismo, altas velocidades de enfriamien¬ 
to también lleva a danos apreciables por me¬ 
canismos no totalmente esclarecidos. 

En todos los casos existen velocidades óp¬ 
timas, las que deben obtenerse para cada 
material y que de mantenerse, permiten una 
adecuada conservación con alta supervivencia. 
No debe olvidarse que el dano total será la 
suma de los danos sufridos durante el en¬ 
friamiento, más aquellos experimentados du¬ 
rante el almacenaje a la temperatura de con¬ 
servación y, por último, los más peligrosos, 
los producidos en el calentamiento necesario 
para descongelar. El estúdio dei proceso de 
descongelación es muy difícil por la comple- 
ja naturaleza misma de la situación. La 
necesaria disipación de calor se ve dificulta¬ 
da por la inconveniente relación superfície/ 
volumen para la mayoría de los materiales a 
conservar. Se puede constatar así, la existên¬ 
cia de distintos niveles de temperatura den¬ 
tro dei espesor dei material, lo que lleva a 
una velocidad de transferencia no uniforme. 

En todos los casos, el agregado de glice- 
rol, permite velocidades de descongelación len¬ 
tas y extender la conservación por congela- 
ción a piezas de mayor tamano. 

En cuanto a la técnica de velocidad de en¬ 
friamiento alta, no existe uniformidad de 
critério respecto de su conveniência, y es así 
que ha encontrado aplicación práctica sólo en 
el caso de conservación de sangre. 

La circunstancia de que la etapa de calen¬ 
tamiento sea la más peligrosa para la viabi- 
lidad de los especímenes, ha estimulado los 
procedimientos de enfriamiento-deseado (lio- 
filización) como alternativa para ciertos ma¬ 
teriales, siendo hoy de gran aplicación (véase 


Para precisar algunos términos conviene 
definir algunos que aparecen usados en for¬ 
ma no muy precisa. Así, convenimos en 11a- 
mar: 

1-20°C/ min 
120—200° C/min 
100°C/seg (en gotas) 

20 e C/min 
200°C/min 
500-1000° C/min 

el capítulo de Liofilización en esta misma 
obra). 

Ampliamente difundidos son los procedi¬ 
mientos de enfriamiento lento, conservación 
a bajas temperaturas y calentamiento rápido, 
con agregado de glicerol y en la actu&lidad 
se han conseguido conservar y revi vir casi to¬ 
dos los tejidos con tales técnicas. 

Trabajos de Mazur (30) y otros (31, 32) 
han extendido el problema de conservación 
a temperaturas subcero a los microorganismos 
(bactérias, hongos, levaduras) y estudiado los 
factores que ínfluyen sobre la supervivencia 
o no de tales especímenes. Se ha contemplado 
la influencia dei tamano y número de crista¬ 
les, velocidad de crecimiento de los cristales, 
temperaturas mínimas, velocidades de enfria¬ 
miento y calentamiento. Según se manejen 
esas variables se han registrado superviven- 
cias entre 0% y 100%. 

Todos los microorganismos reaccionaron de 
la misma manera a los câmbios de las va¬ 
riables anteriores, a pesar de su diferente 
tamano, contenido en agua, estructura y me¬ 
tabolismo. Es asi que se puede aceptar co¬ 
mo establecido: 

lo. por encima de cierta temperatura la su¬ 
pervivencia no se ve afectada, ni por 
la velocidad de enfriamiento ni por la 
subsiguiente de calentamiento, 

2o. existe una estrecha faja de temperatu¬ 
ras, por debajo de la cual la viabilidad 
es altamente dependiente de la velo¬ 
cidad de enfriamiento o calentamiento, 
3o. un enfriamiento rápido hasta sobrepa- 
sar dicha zona es más peligroso que un 
enfriamiento lento. Por el contrario, ca¬ 
lentamiento lento es más danino que 
un calentamiento rápido, 

4b. en muchas situaciones, la muerte dei 
microorganismo se produce recién en 
la etapa de calentamiento. 
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La existência de una barrera tan marcada, 
que apenas sobrepasada lleva a un incremen¬ 
to notable de la mortalidad elimina como cau¬ 
sa a procesos bioquímicos, ya que éstos mues- 
tran una variación lenta, gradual con la tem¬ 
peratura. Más acertado parece ser, atribuiria 
a procesos dei tipo cambio de estado, que 
ocurren abruptamente. Por ello, se admite 
que al alcanzarse la barrera se produce la 
cristalización dei agua intracelular, dentro 
dei microorganismo, con todas sus implicân¬ 
cias. 

No existe una explicación valedera para la 
manera de comportarse el microorganismo 
ante la variación en la velocidad de calenta- 
miento. En aquellos pocos casos en que se ha 
mencionado la necesidad de una velocidad 
elevada de enfriamiento para obtener alta 
supervivencia, se ha encontrado que también 
es necesaria una gran velocidad de calen- 
tamiento. 

34.10. CÁLCULOS NECESARIOS PARA 
LA APLICACION DEL FRIO 

Cuando se trata de disehar una câmara pa¬ 
ra conservar por enfriamiento materiales pe- 
recederos, se debe comenzar por fijar, en ba¬ 
se a búsqueda bibliográfica, o en su defecto, 
a experiencias de laboratorio, los valores óp¬ 
timos de velocidad de enfriamiento, tempera¬ 
tura a mantener y cantidad de calor a extraer 
por unidad de masa o pieza de material al- 
macenado. El calor que se debe extraer será 
la suma de dos aportes, lo.) calor que la câ¬ 
mara recibe dei exterior por insuficiente 
aislación y 2o). calor a retirar dei material 
almacenado. Si se trata de tejidos vivos (ca¬ 
so de vegetales, frutos), se debe considerar 
en este último aporte, el correspondiente a 
los calores que se originan en los procesos 
respiratórios. La velocidad de enfriamiento 
está determinada por los princípios generales 
que rigen la transferencia de calor, para las 
dos situaciones distintas senaladas. Será un 
mecanismo de transferencia en estado esta¬ 
cionário a través de varias resistências en 
serie (aire ambiente-aislación-pared-aire inte¬ 
rior de la cámara-material almacenado) en el 
caso dei primer aporte calórico, y un caso de 
transferencia en estado transiente, bastante 
más complicado para el otro aporte. 

El principal inconveniente con que tropie- 
za el disenador al afrontar estos cálculos, es 


la falta de seguridad en muchos de los valores 
que debe manejar. Calores específicos, conduc- 
tividades térmicas, difusividades, son ejem- 
plos de propiedades, cuyos valores en situacio¬ 
nes particulares aún no han sido bien estu- 
diados, y la información bibliográfica al res- 
pecto es deficitária (12, 13, 14). 

Para cada tipo de producto existen varia- 
ciones ocasionales por circunstancias no con- 
trolables ni predecibles (tiempo de cosecha, 
trato posterior, etc.). 

A. Calor Recibido dei Exterior 

En estado estacionário, la cantidad de ca¬ 
lor transmitida a través de varias capas de 
distintos materiales, colocadas en serie, es la 
misma. Luego, 

Q = AjAtj — = A„At, — = 

X x ' X 2 

A,*,-- A 4 At 4 ^Í [91 

x s X k 

siendo, 

At t = t x — t 2 
At 2 = t 2 - t 3 

^3 - “ *4 

At 4 = t 4 t 5 

y suponiendo como sucede generalmente, que 
Area Superfície de Transferencia — A í = 
A 2 = Ay = A 4 = A, puede escribirse: A(At t 
+ At;, + At a + At 4 ) 



Fig. 34.18. 
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Con x x> x 2 x 3 y x 4 designamos los espeso- 
res de las distintas capas de materiales que 
atraviesa el calor Q (ver Fig. 34.18) y con 
k x , k 2> fe 3 y fe 4 , los respectivos coeficientes de 
conductividad. 

Si Uamamos C = k/x = 1/R a la conduc- 
tancia de cada capa (inversa de la resistên¬ 
cia), podemos escribir: 


A. At - Qd/C, + 1/C 2 + 1/C 3 + 1/C 4 ) = 
= Q(fí T + H 2 + H a + R 4 ) [11] 

A. At = Q * R t [12] 

siendo Ry. = R x -f- R 2 H - R 3 ~h R 4 

At = At t + At 2 + At 3 + At 4 
- *1 - *5 

Q At t x — t 5 

con lo que — =-=- [13] 

A R t R t 


Expresión en donde se conoce 0 se puede 
determinar t x y t 5 , en tanto el valor de R 2 
se buscará en tablas directamente o a través 
de los valores de los k individuales. El Cuadro 
34.1 ilustra sobre los valores de conductivi¬ 
dad térmica para algunos materiales. 


Ejemplo 

Calcular el valor de la conductancia total 
para una pared construída según el esque¬ 
ma siguiente: 


1.2 

5 

20 cm 

5 

10 

cm 

cm 


cm 

cm 

*1 

*2 

*3 

*1 

x Zt 


x 1 = espesor de cemento, 1.3 cm 
x 2 = espesor de ladrillo, 5 cm 
x 3 = espesor de corcho en trozos de 20 cm 
x 4 = espesor de ladrillo, 5 cm 
x 5 = espesor de corcho en planchas, 
10 cm 

C r = C x + C 2 + C 3 + C 4 + C 5 

= h + h+h + h + h 

*1 X 2 x 3 x 4 x 5 

De tablas obtenemos; 

fei = 25.28, fe 2 = 59 47, fe 3 = 3.717 

fe 4 = 59.47, k Zt = 3.568, 
todos en kcal/h * m 2 * °C/cm 

Reemplazando y efectuando las o^eracio- 
nes nos da para la conductancia total el 
valor C T = 43.78 kcal/h • m 2 * °C, 

Esto nos da la oonductancia para la pa¬ 
red, sin considerar los espesores de aire en 
el interior y en el exterior de la câmara. 
De acuerdo a la velocidad dei aire y las 
condiciones meteorológicas o dei ambiente 
se buscarán en tablas los valores de con¬ 
ductividad para los espesores de aire y en 
la expresión anterior tendremos entonces 
siete sumandos en vez de cinco. Sin em¬ 
bargo, en general, el material y los espe¬ 
sores de la pared fijan el valor de la con¬ 
ductancia, siendo despreciable la influen¬ 
cia de las capas de aire. 

Si las paredes son de distintos materiales 
se calculan por separado y se obtienen los 
valores de aportes calóricos para cada una. 


CUADRO 34.1. VALORES DE CONDUCTIVIDAD TÉRMICA PARA ALGUNOS 


Material 

MATERIALES 

fe* Material 

fe* 

Cemento 

25.28 

Pelo de fieltro 

3.122 

Los a de concreto 

80.28 

Aserrín maderas 

4.460 

Ladrillos de construcción 

59.47 

Azulejo de arcilla 

12.46 

Bloque de agregado de cenizas 

10.35 

Espuma de vidrio 

4.685 

Bloque de agregado de grava 

23.56 

Madera, pino 

29.736 

Corcho troceado 

3.717 

Lana de roca 

3.986 

Corcho planchas 

3.568 

Lana de palco 

3.997 

Lana de vidrio 

3.335 

Lana mineral 

4.025 

Vidrio celular 

4.465 

Vidrio en paneles 

74.340 

Aire estacionado 

1.865 

Tierra diatomeas 

7.437 

Amianto 

13.389 

Papel 

11.151 


* Los valores de h están dados en kcal/h - m 2 • “C/cm. 
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Las diferencias de temperatura se toman 
como la diferencia entre la temperatura 
exterior, media y la temperatura interior, 
que quedará determinada por el tipo de 
material a almacenar y el período de tiem- 
po a hacerlo. 

£1 techo se trata como una pared exte¬ 
rior o interior según esté o no expuesto al 
exterior. El piso se considera como una 
pared externa para temperatura de bulbo 
seco en inviemo. Si alguna pared recibiera 
una cantidad apreciable de radiación solar, 
se le aplicarán factores Correctivas que se 
dan en los níanuales especializados en 
refrigeración y acondicionamiento de am¬ 
bientes. 

B. Calor a Retirar dei Producto 
Almacenado 

En general, el calor a extraer dei producto 
almacenado, pasa al aire contenido en el 
interior de la câmara y és te lo cede a través 
de una pared al fluido refrigerante. Mientras 
el proceso tiene lugar, la temperatura dei pro¬ 
ducto va disminuyendo desde el valor inicial, 
generalmente superior a la temperatura de 
la câmara, hasta su valor final de almace- 
namiento. El proceso es complicado, ya que 
estamos en estado transiente y habria que in¬ 
cluir la variable tiempo en nuestros cálculos. 

Se llega a ecuaciones diferenciales bastan¬ 
te complejas. Por ello, es preferible recurrir 
-a simplificaciones que nos facilitan los cálcu¬ 
los, permitiéndonos arribar a soluciones con 
la necesaria aproximación. 

Se comienza por asignar al material a al¬ 
macenar una geometria sencilla y bien defi¬ 
nida (prisma, lâmina, cilindro, etc.). 

Si se trata de conservar un producto por 
enfriamiento se hacen los siguientes supues- 
tos: 

a) el material ingresa a temperatura uni¬ 
forme, 

b) se lo conservará a temperatura uni¬ 
forme, 

c) la conductividad térmica dei producto 
es constante y uniforme, 

d) lo mismo para el calor específico, 

e) la densidad dei producto no se altera 
durante el proceso, 

f) no hay sublimación ni evaporación apre¬ 
ciable en el producto a la temperatura 
de la câmara. 

En tales condiciones, la cantidad de calor 
que ^ntrega el producto al enfriarse, depende¬ 


rá de la temperatura de lá cáfnara, peso, ca¬ 
lor específico y temperatura inicial dei pro¬ 
ducto. 

Q = W-r(t / -t,) [141 

Ejemplo 

1 000 kg de caríse magra, fresca, de vacuno, 
a la temperatura de 10*C, son introducidos 
en una câmara en donde se los enfría a 
2°C en 24 h. 

Calcular el calor a retirar dei producto du¬ 
rante ese tiempo. 

De tablas obtenemos el valor dei calor espe¬ 
cífico para el material: 0.75 kcal/kg °C 

Q - 1 000 X 0.75 X (10 - 2) - 6 000 

kcal/24 h 

Si se trata de congelar un producto, admi- 
tiendo que el punto de congelación es un va¬ 
lor fijo y definido, habrá que obtener de ta¬ 
blas el calor de fusión o en su defecto esti- 
marlo. 

En general, para congelamiento de produc- 
tos, se admite que el proceso pasa por tres 
etapas sucesivas: 1) preenfriamiento dei 
producto desde la temperatura inicial dei pro¬ 
ducto hasta la de congelación; 2o) congela¬ 
miento propiamente dicho; 3) enfriado 
dei producto ya congelado hasta el valor de 
temperatura de conservación. 

Las etapas 1 y 3 permiten calcular las can- 
tidades de calor a retirar, como ya hemos vis¬ 
to para enfriamiento, considerando para cada 
una los valores de calor específico que corres- 
pondan (Ec. 14). 

El calor necesario para la etapa 2 se calcula 
con la expresión: 

Q = WX 

siendo X calor latente de fusión. 

Ejemplo 

50 kg de pollos ingresan a un enfriador a 4°C 
para ser congelados y alm&cenados a 
— 20 °C como temperatura final, en 12 h. 
Calcular la cantidad de calor a extraer en 
24 h. (Véase Cuadro 34-11.) 

De tablas: c t , calor específico antes de con- 
gelarse, 0.79 kcal/kg°C 
c 2 , calor específico después de congelarse, 
0.37 kcal/kg°C 








CU ADRO 34.11. ALGUNAS PROPIEDADES DE MATERIALES UTILIZADAS EN CÁLCULOS DE CONSERVACION POR FRIO 
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calor latente de congelación, X = 58.9 kcal 
Ag = 106 Btu/lb temperatura de congela¬ 
ción, — 2.8°C 

Q^WXqXttc- ti) = 50 X 0.79 X 
[4 — ( —2.8)] = 268 kcal 

Q 2 = W * X = 50 X 58.9 = 2 945 kcal 

Q ;í = W X c 2 X (t f - t c ) = 50 X 0.37 X 
(—2.8 — 20) = 336.7 kcal 

El calor total: Q r = Q 1 4- Q* + Q 3 = 

3 549.7 kcal/12 h 

y en 24 h Q T = 7 099.4 kcal/24 h, o sea, 
295.81 kcal/h. 

C. Factor de Rapidez de Enfriaxniento 

En el ejemplo anterior hemos supuesto que 
el enfriamiento se realiza de manera unifor¬ 
me a lo largo de las 24 h, lo que no es cierto. 
En un principio, por la mayor diferencia de 
temperaturas entre el producto y el espacio 
que lo rodea el ritmo de enfriamiento es ma¬ 
yor que al final dei proceso cu ando aquella 
diferencia ya ha disminuido. Por ello podría 
suceder que el equipo no fuera suficiente 
para retirar la cantidad de calor inicial si se 
calculó sobre la base de un enfriamiento uni¬ 
forme. 

Rs por ello usual introducir un factor co- 
rrectivo de la velocidad de enfriamiento que 
aumentando la cantidad de calor a retirar en 
el principio de la operación nos pone a cu- 
bierto de aquella discrepância. En las tablas, 
como la dei Cuadro 34.11, pueden consultarse 
tales factores para materiales diversos y divi¬ 
dir por los mismos a los valores obtenidos 
según el esquema dei problema anterior para 
obtener un equipo algo más grande que nos 
permite encarar con un margen de seguridad 
el proceso de enfriamiento en su etapa inicial. 

D. Tiempo de Congelación 

El tiempo de congelación puede calcularse 
recurriendo al uso de números adimensiona- 
les según los trabajos de Plank (16) y de 
Pflung (11). 

Los números involucrados son los siguientes: 

Número de Biot = h * L/k = B* 

Número de Fourier = K * e/L 2 — F 0 

Número de Kossovitch = X/c ’ At — K 0 

siendo: 

h, coeficiente de transmisión de calor en la 
superfície dei producto; 


L, dimensión característica dei producto; 
k, conductividad térmica de la sustancia; 

K, difusividad térmica dei sólido; 
e, tiempo; 

X, calor latente de fusión dei sólido; 
c, calor específico dei producto en el estado 
congelado; 

àt, diferencia entre el punto de congelación 
dei producto y la temperatura dei medio 
refrigerante. 

En los trabajos originales se dan correlacio¬ 
nes dei tipo F 0 = (Bi, KJ y en ellas apare- 
cen constantes características dei material a 
congelar y de la geometria y embalaje dei 
mismo (11, 15, 16, 17, 18). 

En todos los casos se ha recurrido a mode¬ 
los simplificados dei sistema, pero la aproxi- 
mación lograda es en general saüsfactoria. 

EL Calor Originado en la 
Respiración Celular 

Este calor, calor metabólico, se produce 
en los tejidos vivos de vegetales y frutos, y 
puede calcularse para cada tipo de producto 
en base a la utilización de tablas que contie- 
nen los calores metabólicos a distintas tempe¬ 
raturas, en kcal/ton h. 

Por ejemplo: 



0°C 

5°C 

15°C 

Patatas 

7.56 

14.6 

26 

Manzanas 

8.32 

14.6 

57.5 

Naranjas 

8.10 

15.5 

60.3 

Lechugas 

120.00 

168.0 

478.0 


Nomenclatura de Refrigeración 

Bi = número de Biot 
c = calor específico 
C = conductancia 
C t — conductancia total 
F (> — número de Fourier 
h = coeficiente pelicular de transferencia 
H = entalpía 

k = conductividad térmica 
K = difusividad térmica de sólido 
K 0 = número de Kossovitch 
L = dimensión característica 
p = presión; presión de vapor 
Q = calor 
R = resistência 
R r = resistência total 
S = entropia 
t y T — temperatura 
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13 = coeficiente total de transferencia de 
calor 

v — volumen específico 

W = trabajo; masa de producto 

ft — rendimiento de una instalación frigo¬ 
rífica 

flc = coeficiente de eficiência respecto dei 
ciclo de Camot 

Pt — coeficiente de eficiência respecto de 
un ciclo de compresión ideal 
= rendimiento de una compresión iso- 
entrópica 

v v = rendimiento volumétrico de una com¬ 
presión 

X == calor latente de fusión 

e = tiempo 
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35.1. INTRODUCCION HISTÓRICA 
Y DEFINICIONES 

Es interesante conocer los aspectos más 
importantes de la historia de la esterilización, 
sobre todo hasta su intersección con la de 
la Bacteriologia. 

La purificación de ambientes, la conser- 
vación de alimentos, el culto de los muertos, 
la defensa contra la peste, significaron el 
empleo de un conjunto de medidas empíricas, 
conocidas por lo menos desde los egipcios, 
entre las cuales se mezclan los ritos religio¬ 
sos con recursos tales como el empleo dei 
fuego, las fumigacíones, sobre todo las pro- 
ducidas por la combustión de plantas aromá¬ 
ticas, resinosas y de las resinas mismas. In- 
dudablemente que entre esas medidas, una 
selección natural llevó al empleo de desinfec¬ 
tantes químicos, corno los alquitranes, el 
azufre, el salado, el vino, el vinagre. Los per¬ 
sas guardaban el agua en recipientes de co¬ 
bre pulido. 

El primer código sanitario que establece 
medidas concretas para prevenir infecciones, 
conservar los ambientes y los alimentos, es¬ 
tá representado en los libro» de Moisés (1450 
a. de J.C.) Si bien la teoria de la generación 
espontânea dominó el pensamiento de los 


filósofos griegos, Hipócrates (460-370 a. de 
J.C.) reconoció la importância dei agua her- 
vida para lavar las heridas y la limpieza de 
Las manos dei operador. Se menciona tam- 
bién que Alejandro el Grande hacía hervir 
el agua de consumo en sus campanas, a ins¬ 
tancias de Aristóteles. 

Una cronologia resumida de los aconteci- 
mientos importantes vinculados con la este¬ 
rilización es la siguiente: 

1680 —Denis Papin , colaborador de Robert 
Boyle, inventa el digestor, marmita que lle- 
va su nombre. Introduce la válvula de se- 
guridad. 

1683 —Antonio Leeuwenhoek inicia la obser- 
vación directa de las bactérias. 

1712 —Robinson recomienda el uso de sus- 
tancias antisépticas para evitar las putre- 
facciones. Es el primero que menciona el 
término antiséptico. 

1765 — Spallanzani inicia su larga polémica 
en contra de la generación espontânea. 
Demuestra que la ebullición en recipiente 
cerrado evita la reproducción de gérmenes. 
1847—Comienza en Francia e Inglaterra el 
* período considerado como la revolución 
quirurgica dei siglo xix. Se hierven los hi- 
los de sutura. 
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1854— Schroeder y von Dusch emplean Ia 
marmita de Papin con presiones de 17-75 
lb/plg á para esterilizar con vapor. 

1860—Ltus Pasteur, trabaja sobre causas 
bacterianas de las fermentaciones. Publi- 
caciones que demuestran la inexistência 
de la generación espontânea. 

1867—Aparece el primer artículo de Lister 
sobre el sistema antiséptico y se menciona 
la preparación dei catgut antiséptico. 

1876— Bastian, demuestra la influencia dei 
cambio de reacción en un medio de culti¬ 
vo y determina demostraciones más correc¬ 
tas por parte de Pasteur. 

1877— Tyndall establece el concepto de di¬ 
versas formas de resistência al calor por 
evolución de los microorganismos. Esterili- 
zación fraccionada. 

1878— Luis Pasteur presenta su célebre tra- 
bajo a la Academia de Ciências, con las con¬ 
diciones para lograr la esterilidad. 

1880— Charles Chamberland. Construcción de 
su autoclave, modificado y empleado poi 
Koch en bacteriologia. 

1881— Koch y Wolffhügel establecen diferen¬ 
cias entre calor húmedo y seco. Condicio¬ 
nes de temperatura y tiempo. Colaboran 
también Gaffky y Loeffler. 

1885— Schimmelbusch aplica el vapor a pre- 
sión para esterilizar tejidos de uso quirúr- 
gico. 

1885— Konrich comienza sus investigaciones 
sobre la influencia dei aire en la esterili- 
* z&ción por vapor. Publica trabajos hasta 
1920, 1931 y 1934. 

1888—Aparecen en Estados Unidos compa- 
nías productoras de autoclaves: Sprague 
Schuyler Co. y Kny-Scherrer Co. introducen 
el cierre central. 

1900 

1915—Empleo dei inyector de vapor para 
hacer vacío parcial. 

1915—Introducción dei accesorio denomina¬ 
do trampa de vapor, para evacuar el agua 
de condensación. 

Se establece la posibilidad de aprovechai 
la diferencia de densidad entre el aire y 
vapor para desplazarlo por gravedad, so- 

- bre todo en la esterilización de textiles y 
vestimentas. 

1937— Savage estudia las condiciones físicas 
de la realización vapor/aixe y en 1944 es¬ 
tablece condiciones precisas para lograr 
esterilizaciones rigurosas de textiles. 

1945— Rahn establece las bases para el tra- 
tamiento de la cinética de la esterilización. 


DEFINICIONES 

Consideramos de interés fijar el alcance 
de algunos términos vinculados al tema en 
desarrollo. 

Esterilización: Es el conjunto de operacio- 
nes destinadas a eliminar o matar todas las 
formas de seres vivientes contenidas en un 
objeto o sustancia. La Farmacopea Argenti¬ 
na V Ed. enumera y define los procedimien- 
tos por acción directa de la llama, por acción 
indirecta de la llama (con estufas de caloT 
seco), vapor de agua a presión superior a la 
normal, acción directa dei agua o su vapor 
saturado a temperaturas no superiores a 
100°C, por calentamiento repetido ( tyndali - 
zación) y otros. 

Conseruación : Es la acción de preservar un 
objeto o sustancia de cualquier alteración. 
Conservación física o química. 

Conservador: Sustancia que previene el 
desarrollo y multiplicación de gérmenes en 
un medio. Es análogo a bacteriostático. 

Desinfección : Acción de hacer un objeto 
incapaz de infectar, suprimiendo gérmenes 
patógenos ( Semmelweiss ). 

Desinfectante: Agente químico con activi- 
dad germicida sobre microorganismos pató¬ 
genos. La actividad no siempre se extiende a 
las formas esporuladas. 

Germicida: Sustancia capaz de matar las 
formas vegetativas de gérmenes. 

Bactericida: Tiene igual significación, pe¬ 
ro referido específicamente a las bactérias. 

Bacteriostático: Sustancia que previene la 
multiplicación y crecimiento de bactérias. 

Antiséptico: Sustancia con actividad bac- 
teriostática. 

Asepsia: Conjunto de medidas destinadas 
a impedir toda contaminación bacteriana. 

Antisepsia: Aplicación de sustancias an- 
timicrobianas o antisépticos al tratamiento o 
profilaxis de una infección local. 

Pas teuri zación: Procedimiento de esterili¬ 
zación de eficacia limitada, por calentamien¬ 
to dei material a una temperatura definida, 
generalmente vecina a los 70 °C. 

Tyndalización: También designada como 
procedimiento por c alent amiento fracción a- 
do, por lo común se practica calentando tres 
veces durante una h a 70°C, dejando 24 
h de intervalo. Se funda en la mayor sensi- 
bilidad al calor de las formas vegetativas, 
permitiendo en cada periodo que los esporos 
se transformen en ellas. 





35.2. ESTERILIZACION POR 
EL CALOR 
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La esterilización por el calor, siempre que 
su aplicación no afecte la resistência o esta- 
bilidad de los materiales, es el sistema que 
más conviene aplicar, por ser el que resul¬ 
ta no sólo más eficaz y seguro, sino que ha 
sido el mejor estudiado y está dotado de equi- 
pos adecuados a todas las situaciones que se 
pueden presentar en la práctica. 

Para su aplicación correcta se requiere un 
conocimiento básico de esta energia, sus for¬ 
mas, transmisión y aplicación. 

También es necesario conocer el compor- 
tamiento de los microorganismos frente a 
las diversas formas de aplicación dei calor y 
los grados de resistência variable que esos 
gérmenes pueden presentar. 

El conocimiento de la cinética de esterili¬ 
zación puede proporcionar una idea clara dei 
grado de eficacia que se puede alcanzar en 
la esterilización por calor. Su tratamiento lo 
hacemos dentro de este título, no obstante 
ser de aplicación a los otros sistemas de es¬ 
terilización, para facilitar su desarrollo y 
comprensión. 

El calor es una forma de energia capaz de 
ser transferida de un sistema a otro cu ando 
existe una diferencia de temperatura. La tem¬ 
peratura, por lo tanto, marca el nivel de la 
energia interna dei sistema y la transferen¬ 
cia de calor está determinada por esa dife¬ 
rencia, la naturaleza de los cuerpos y el 
medio en que se transmite. El calor puede ser 
transferido por tres mecanismos: conducción, 
convección y radiación. 

Conducción. Es el mecanismo típico de 
transferencia de los cuerpos sólidos y se pro- 
duce sin transferencia de matéria. También 
se le denomina transmisión molecular, ya 
que se funda en la transferencia de la ener¬ 
gia cinética de una molécula a su vecina. 
La ley de Fourier establece que el flujo de 
calor (dQ) en función dei tiempo (de) a tra¬ 
vés de una pared, es proporcional a la dife¬ 
rencia de temperatura (At), a la superfície 
de transferencia (A), al coeficiente de trans¬ 
misión específico (K) e inversamente propor¬ 
cional al espesor de la pared (e) (Fig. 35.1); 

dQ KAAt 

de e 

Convección . Es el mecanismo de transfe¬ 
rencia de calor característico de los fluidos y 



Fig. 35.1. Flujo de calor por conducción a través 
de una pared. 

se produce principalmente por el cambio de 
densidad que determina la presencia de un fo¬ 
co calorífico, cuando el calor pa^ de un 
sólido caliente a un fluido, o de dos fluidos 
entre sí. El fenómeno es complejo: hay, apar¬ 
te de la cesión de energia cinética de las mo¬ 
léculas, un intercâmbio de matéria entre sus- 
tancias que se encuentran a temperaturas y 
densidades distintas. Sus leyes, estudiadas 
por Newton, establecen que la cantidad de 
calor transmitido (Q) entre un cuerpo y el 
ambiente que lo rodea, es proporcional a su 
superfície (A), al tiempo (0), a la diferen¬ 
cia de temperatura entre el cuerpo y el am¬ 
biente y a un coeficiente de convección (h), 
que depende de la superfície (A), de la na¬ 
turaleza dei fluido y de su estado de movi- 
miento. 


Q 

— = hAAt 
e 


Si A = 1 m 2 , ft = 1 h y At = 1°C, Q — h f 
el coeficiente de convección está definido 
por el número de calorias que cede 1 m 2 de 
superfície de pared en 1 h, cuando la diferen¬ 
cia de temperatura es de 1 °C. Es oportuno 
senalar que el coeficiente de convección es 
mucho más elevado entre la pared y el agua 
que entre la pared y los gases de combustión 
o el aire que la rodea: para gases, k = 16 
— 40; para agua sin movimiento, 1 500; para 
agua agitada, 5 000 y para agua con agita- 
ción enérgica, 10 000. 

Para fijar la idea y completaria, es con¬ 
veniente considerar el mecanismo de trans¬ 
ferencia en una pared que separa dos fluidos, 
por ejemplo, el tubo de una caldera o la câ¬ 
mara doble de una autoclave. 

En Ia Fig. 35.2 se debe tener en cuenta 
que el sistema de convección completo está 
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Fio 35 2 Flujo de calor por convecclón a través de una pared; t», temperatura de los gases; Me, pa- 
xed metálica; Inc, pared formada por incrustación; t., temperatura dei agua; Pe, pelicula estacionaria. 


representado por la pared metálica, que por 
un^ parte recibe el aporte calórico de los 
% gases en combustión que llegan por con- 
vección libre con un movimiento turbulento 
(N Re mayor a 6 000) para pasar luego a un 
movimiento de menor velocidad y entrar fi¬ 
nalmente a un movimiento laminar en el es- 
pesor de una película adherida a la pared, 
con un N Re menor a 2 000. Se puede seguir 
en el esquema el aumento de la resistência a 
la transmisión dei calor, que a su vez se pro- 
duce por conducción directa entre una cara 
y otra de la pared metálica, para pasar a la 
zona donde el tubo está en contacto con el 
agua, repitiendo en forma invertida el fenó¬ 
meno total de transferencia, es decir, una pe¬ 
lícula con movimiento laminar, una zona de 
transición y finalmente una zona de convec- 
ción libre çqn movimiento turbulento y un 
N Re mayor a 6 000. 

Recordamos que el número de Reynolds 
(N /Íe ) está representado por la ecuación 
que vincula el diâmetro de la canería, la ve¬ 
locidad de flujo, la densidad dei fluido y su 


viscosidad, de acuerdo con la siguiente 
fórmula y que sirve para apreciar por cálcu¬ 
lo el carácter de laminar o turbulento de un 
flujo: 

= DV P/M 

siendo, 

D = diâmetro 
V = velocidad dei líquido 
p = densidad dei líquido 
fi = viscosidad dei líquido 

Radiación. Esta transferencia se hace ba- 
jo la forma de ondas electromagnéticas. Ubi- 
cadas sobre un rango de longitudes de onda 
dei espectro visible y designada coniente- 
mente como radiaciones infrarrojas, se ex- 
tienden desde lp para el infrarrojo próximo 
basta los 100p para el infrarrojo lejano. 

Todo cuerpo, con diversa intensidad de 
acuerdo con su temperatura, pero en todos los 
casos por encima dei cero absoluto, emite 
energia radiante que se transmite en línea 
recta con la velocidad de la luz y, como ésta, 
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sigue las leyes de la reflección. Cuando es 
absorbida por otro cueipo, la energia radian- 
te se transforma en calor. 

La fracción de radiación que es absorbida 
por un cuerpo constituye una característica 
dei mismo y en el caso de que no refleje nin- 
guna fracción de energia, su capacidad de 
absorción será igual a la unidad y lo define 
como un cuerpo negro. El cuerpo negro ideal 
es aquel que no refleja nada de la energia 
radiante que incide sobre éL A los efectos 
prácticos las superfícies mate oscuras se apro- 
ximan al cuerpo negro teórico, mientras que 
las superfícies pulidas, sobre todo metálicas 
y las de color blanco reflejan muchas radia¬ 
ciones. Sin embargo, en un espacio cerrado, 
por ejemplo, en el interior de un horno cuya 
temperatura se pueda considerar uniforme, 
todas las sustancias pueden ser consideradas 
como cuerpos negros, cualquiera que sea su 
naturaleza. 

La ley fundamental que gobierna la trans¬ 
ferencia de calor por radiación es la de Ste- 
fan-Boltzmann: 

q = oAT 4 , siendo 

q = capacidad emisiva dei cuerpo negro 
a = constante de Stefan-Boltzmann 
A = área radiante 
T — temperatura absoluta 

La emisión de energia radiante no es dis¬ 
tribuída en forma homogénea en la banda 
infrarroja, sino que hay un pico máximo de 
intensidad en las diversas longitudes de on¬ 
da, cuya posición también depende de la 
temperatura. La ley de Wien establece que 
la longitud de onda que corresponde a ese pi¬ 
co es inversamente proporcional a la tem¬ 
peratura absoluta y que l a intensidad de 
ia radiación en ese pico es proporcional a Ia 
quinta potência de la temperatura absoluta. 

Si se representa de manera gráfica la inten¬ 
sidad de la radiación con respecto a Ias lon¬ 
gitudes de onda, se obtienen curvas como las 
representadas en la Fig. 35,3, 

Es importante tener en cuenta el eompor- 
tamiento de los gases con respecto a la trans¬ 
ferencia de calor por radiación, porque mien¬ 
tras un cuerpo libera energia radiante sobre 
un raT1 S° continuo de longitudes de onda, los 
gases caliemes emiten energia en bandas 
dentro de longitudes de onda definidas. 

En el empleo práctico dei calentamiento 
por radiaciones, de escasa aplicación en es¬ 
terilización, pero íitij en otras operaciones 


farmacêuticas, se debe tener en cuenta que el 
efecto calorífico depende de la intensidad 
de la radiación, pero también de Ia capacidad 
de absorción dei cuerpo o sustancia que se 
quiere calentar sobre todo por su color y la 
naturaleza de su superficie. 

Con respecto a los gases, se debe recordar 
que son transparentes a las radiaciones y que 
a Ias temperaturas ordinárias, su perdida 
de calor por radiación es pequena, pero a 
temperaturas elevadas, en función de la ley 
de Stefan-Boltzmann esa capacidad de trans¬ 
ferencia alcanza una propoxción elevada. 

Más informacion sobre los mecanismos 
de transmisión dei calor se hallará en el 
Cap. 18, Producción y Transmisión dei 
Calor. 

A. Cinética de la Esterilización f 
por el Calor 

La aplicación de la teoria de cinética quí¬ 
mica a la esterilización ha dado resultados 
positivos tanto para una comprensión más 
profunda dei problema como para su desa- 
rrollo industrial. Por otra parte, la teoria 
también es aplicable a la esterilización por 
agentes químicos y por radiaciones, conside- 



Longitud de onda 


Fic. 35.3. Curvas típicas que muestran los picos de 
longitud de onda variando con la temperatura. 
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rando en cada caso los factores involucrados 
en la reacción que determina la muerte mi- 
crobiana. 

Consideramos muy didáctico el désarrollo 
de este aspecto de la esterilización realizado 
por Eichaxds (58), por 3o que lo seguimos, 
aunque sín la consideración de los elementos 
de cinética química que le sírven de intro- 
ducción, a pesar de que también están redac- 
tados de una manera que facilita la compren- 
slón dei aspecto biológico-qufmico de! proble- 
ma. También se han consultado las obras de 
Bali y Olson (59) y Cheftel y Thomas (60). 

La muerte de un microorganismo por la 
apticación de calor es la resultante de algu- 
na reacción química, que posiblemente ocu- 
rre en un solo punto dei organismo y tal vez 
invol uct ando sólo una o dos moléculas com- 
plejas + La destrucción de estas moléculas 
complej as por el calor es posible que ocurra 
por los siguientes mecanismos: 

1) Activación directa de la molécula por 
energia calórica, seguida por rotura de 
enlaces químicos internos sin la in* 
tervención de otras moléculas. Estú¬ 
dios de cinética de reacción química 
muestran que reacciones de este tipo 
son de primer orden. 

2) Reacción entre una molécula comple- 
ja de microorganismos y el oxigeno. 
Esta reacción se ha propuesto para la 
destrucción de esporos por calor seco. 

* " Reacciones de exidación de este tipo, 

en presencia de gran exceso de oxige¬ 
no, son tipicamente de primer orden 
aunque son por lo menos bimolecu- 
lares. 

3) Reacción entre una molécula comple- 
ja y agua caliente o vapor. Como 
en el caso anterior, uno de los reaccio- 
nantes está en gran exceso, siendo la 
reacción bimolecular, pero de primer 
orden. Este mecanismo se postula pa¬ 
ra esterilización por vapor húmedo. 

Si aceptamos esto, podemos esperar que 
cualquiera de estos mecanismos en que se 
produzca la esterilización por el calor estará 
caracterizada aproximadamente por una ci¬ 
nética de primer orden. 

Si llamamos N 0 al número de microorga¬ 
nismos viables presentes inicialmente, N al 
número que permanece variable a un tiempo 
t y N' al número que ha muerto luego de 
un tiempo t a temperatura constante, por 


analogia con la ecuación general para reac¬ 
ciones de primer orden tenemos que la velo- 
cidad de reacción estará dada por la 
ecuación: 

dx 

-= k(a — x) 

dt 

Reemplazando: 
dN 

__ fe(N 3 - N') = feN 

dt 


Integrando: 



_ representa la fracción de microorganismos 

N fl 

viables que sobreviven luego de un trataimen- 
to por calor a temperatura constante, por un 
tiempo t, y k es una constante que depende 
de la temperatura. 

Representando gráficamente : 



FIG. 35.4. Fracción de microorganismos viables que 
sobreviven luego de un tratamiento a temperatura 
constante durante un tiempo t < repre wntactón 
idealizada). bk microorganismos vivos mtoalmente; 
N, número de microorganismos que se mantienen vi¬ 
vos luego de un tiempo t* 

La Fig. 35.4. indudablemente está ideali¬ 
zada pues sólo podría d ar se a temperaturas 
muy altas. En la práctica un período corto 
denominado fase no logarítmica aparecerá en 
la línea de supervivencia seguida por una 
porción logarítmica recta. Esto es debido al 
“calor de activación” de las esporas, siendo 
éstas activadas para crecer y reproducirse 
por la acción dei calor y la humedad. 


















EHeriHzuciàn 1291 



Ftg> 35.5. Mortalidad a temperaturas relativamente 
bajas (58). (De Introductlon to Industrial Sterilíza- 
tion por J, W. Richards. Reproducido con autoriza - 
ción de Academic Presa Jnc. ( London ) Ltd Copy¬ 
right 1968.) 

Algunas veces, el grado de activación, en 
particular a temperaturas relativamente ba¬ 
jas, excederá de modo temporal al efecto de 
muerte y el gráfico aparecerá como en la Fig. 
35.5. 

Durante el incremento inicial en el re- 
cuento, el número de organismos presentes 
aumenta con rapidez pues los microorganis¬ 
mos han sido sometidos a una dosis subletal 
de calor. Pasado el pico de aumento de po- 


blación, la velocidad de muerte es mayor 
hasta hacerse logarítmica. 

A veces, el grado de atenuación por el ca¬ 
lor al comienzo dei tratamiento térmico pue- 
de igualar o ser un poco menor que el gra¬ 
do de muerte. En estos casos, se obtienen 
curvas como las de las Figs. 35.6 y 35.7. 

El efecto de la temperatura sobre la cons¬ 
tante (velocidad de muerte térmica) es el 
que podemos ya esperar en base a nuestras 
consideraciones de cinética de primer orden. 
La forma integrada de la ecuación de Arrhe- 
nius es 



R = constante general de los gases 
T = temperatura absoluta 
E — energia de activación 
C = constante 

Para cada temperatura dada podemos ob- 
tener un valor de k. Si estos valores para va¬ 
rias temperaturas son graficados como ln k 
en función de 1/T se obtendrá una línea rec¬ 
ta de la ecuación de Arrhenius, siendo la 
pendiente de ésta —E/H, de la cual se pue- 
de calcular la energia de activación y la 
ordenada al origen nos dará el valor de C. 

Estas dos constantes ( la de activación 
y la de Arrhenius) caracterizan efectivamente 
la destrucción térmica de un microorganis- 




■J-* 

100 t : 


Fios. 35.6 y 35.7. Curvas de mortalidad con relación al tratamiento térmico aplicado (58). (De Intro- 
duction to Industrial Sterilizatior por J. W. Hichords. Reproducido con autorización de Academic Press 

Inc. (London) Ltd., Copyright I 968 .) 
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mo dado bajo las condiciones dei ensayo de 
modo que, usando la ecuación de Arrhenius 
y la de velocidad, podemos calcular el tiem- 
po requerido para cualquier reducción frac- 
cional de la población a una temperatura 
dada. 

Otra aclaración debe hacerse en este pun- 
to. La ecuación no admite que el número de 
microorganismos (N) descienda a cero, ya 
que para eso t debiera ser infinito. 

\ / 

a. Curvas de Resistência Térmica 

Se puede definir la temperatura letal co¬ 
mo la menor temperatura con la que se lle- 
ga a causar la inhibición de la flora micros¬ 
cópica presente en un producto de proce¬ 
dência natural. Puede determinarse en el 
laboratorio en condiciones bien definidas, pa¬ 
ra cada microorganismo, pero debe tenerse 
en cuenta que la destrucción de los microor¬ 
ganismos por el calor no se produce en for¬ 
ma instantânea, existiendo una relación 
temperatura-tiempo-condiciones generales dei 
producto a esterilizar (pH, sustancias protec- 
toras, grado de contaminación, textura, etc.). 
Según este critério los microorganismos pue- 
den clasificarse en dos grandes grupos sobre 
la base de su resistência al calor: 

1) Células vegetativas, mohos y levaduras, 

' cuya resistência térmica es relativa¬ 
mente pequena, bastando por regia ge¬ 
neral una exposición a 80 °C durante 
un minuto para su destrucción. 

2) Bactérias esporuladas, capaces de so- 
brevivir al ser sometidas a temperaturas 
de 100 °C y mayores durante tiempos 
relativamente largos. De aqui que no 
pueda hablarse de temperatura letal en 
un sentido absoluto, sino en todo caso, 
de una relación temperatura-tiempo, 
que regiría la resistência de cada uno 
o conjunto de microorganismos en con¬ 
diciones prefijadas. Por estas razones, 
la investigación dei conocimiento de la 
esterilización está basada en determi¬ 
nar la resistência al calor de cultivos 
conocidos en diferentes concentracio- 
nes y médios, variando simultáneamente 
los tiempos y temperaturas de tra- 
bajo, de forma de llegar a obtener cur¬ 
vas características que permitan cono- 
cer por extrapolación las condiciones de 


supervivencia de un determinado mi¬ 
croorganismo ante un tratamiento tér¬ 
mico definido. 

El trazado de las curvas de resistência tér¬ 
mica se efectúa obteniendo primero los grá¬ 
ficos de supervivencia, en los que se expresa 
la razón de mortalidad en función de la in- 
tensidad y duración dei tratamiento y res- 
ponden a la clásica ecuación de tipo expo¬ 
nencial en función dei tiempo, que se vio 
antes en detalle (Figs. 35.5, 35.6 y 35.7), y 
cuya representación sobre papel semilogarít- 
mico da lugar a curvas sensiblemente rectas. 
Con estas consideraciones se han logrado for¬ 
mular las siguientes leyes generales de la es¬ 
terilización. 

b. Leyes Generales de la Destrucción de los 

Microorganismos por el Calor 

Primeva ley. Para una temperatura dada, 
el número de gérmenes o esporos sobrevivien- 
tes al tratamiento térmico decrece en forma 
exponencial en función dei tiempo de apli- 
cación dei tratamiento. 

Este decrecimiento representa la destruc¬ 
ción de microorganismos y la curva respon¬ 
de a la ecuación N = N 0 e^ fc * siendo N 0 el nú¬ 
mero inicial de microorganismos. 

Las curvas que representan gráficamente 
esta ley son las llamadas curvas de supervi¬ 
vencia e indican la mortalidad en función de 
la intensidad y duración dei tratamiento 
térmico (Figs. 35.8 y 35.9). 



Fic. 35.8. Primera ley de destrucción de microorga¬ 
nismos por el calor. Curva de supervivencia. A, cur¬ 
va teórica; B y C, curvas reales (I&). (De Introduc- 
tion to Industrial Sterilization por /. W. Hichards. 
Reproducido con autorización de Academic Press Inc. 
iLondon ) Ltd.» Copyright 1968.) 
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Fig. 35.8. Prlmera ley de destrucción de microorganismos por el calor. Curva de supervlvencía (5®) 
Dl < D < & - tiempo nece cario para reducir una población microbiana a la décima parte de su valor 

inicial; 

íi > í > •* = temperatura de eeteiilización. 

(De Introduction to Industrial Storilization por J. W. Richardt. Reproducido con autorización de Academic 

Prett Inc. (London) Ltd., Copyright 1968.) 


Cuando el número de microorganismos so- croorganismos (condición para reacciones de 
brevivientes tiene un valor que equivale al primer orden), (Fies. 35.10 y 35.11). Por lo 
10% dei inicial: 


. 2 3 i N o 

k — -log- 

t o.in: 


.3 m 2.; 

log 10 = 



t 


donde t = tiempo de reducción decimal y 
representa el tiempo necesario para disminuir 
en un 90% la población microbiana inicial. 
Comúnmente a ese tiempo se le denomina 
D y su valor depende dei tipo de microorga¬ 
nismo, dei medio en que se halla y de la 
temperatura dei tratamiento. Por regia gene¬ 
ral, cuando se representan los valores de D 
en función de la temperatura sobre escala 
semilogarítmica, puede confírmarse que guar- 
dan una relación lineal y en todo caso ésta 
es independiente dei número inicial de mi- 



Fig. 35.10. Relación tiempo/temperatura, expresión 
de D. 
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Fig. 35.11. Tiempo necesario para la destrucícidn de 
las esporas de un cultivo en la proporción estándar 
6 X 1C">. 

expresado, la última ecuación se suele repre¬ 
sentar : 

2.3 2.3 

k — -o también D = —- 

D k 

Se pueden construir entonces paia un mis- 
mo germen varias curvas variando la tempe¬ 
ratura. Si ésta (A) crece, el valor de D se 
hace cada vez menor. Así, para A^ > A 2 > A 3 
. . < ^2 < (Fig- 35.12). 

La primera ley puede considerarse enton¬ 
ces definida por el parâmetro D, que es el 
tiempo necesario para reducir una población 
microbiana a 1/10 dei valor inicial, es decir, 
el tiempo que mata 90% de los gérmenes y 
se obtiene experimentalmente. 

Ejemplo : 

Para levaduras y formas vegetativas bacte- 
rianas: 

D 6 ,o = 3 5 seg 
D 7fl0 = 3.5 seg 
D. P(0 = 0.35 seg 

Para Ctostridium botulinicum : 

D n0 o - 150 seg 
D 120 o = 15 seg 



Fig. 35.12. Curva de supervivencia. Parâmetro D 
(29). 

Si representamos por N 0 el número de mi¬ 
croorganismos vivos en el tiempo í„ y N, al 
número de los que están vivos en el tiempo 
tendremos 

log N, = log N„ - —- 



log N n — log N t 


Concepto de reducción decimal: 

Como la esterilidad es un valor teorica¬ 
mente indeterminado, es cómodo introducir 
en el razonamiento el artificio de reducción 
decimal. Nosotros diremos que una población 
microbiana será reducida a la enésima re¬ 
ducción decimal (fín) cuando el número de 
gérmenes vivos que la compone pase, por 
medio dei tratamiento térmico, de N 0 a N, 
tal que = N 0 — 10-*. Esto puede llevarse 
a cabo por medio de una infinidad de trata- 
mientos térmicos (^6 temp.) que son repre¬ 
sentados en el gráfico (Fig. 35.13) por la 
línea recta TRT 5 tomando como ejemplo 
la quinta reducción decimal (R 5) que dismi- 
nuirá los gérmenes vivos a un valor de 10»-\ 
Consideraremos tres tratamientos: 

A la temperatura 0 Y — tiempo ^ 

A la temperatura e 2 = tiempo t 
A la temperatura â 2 — tiempo t 2 
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Fic. 35.13. Recta que relaciona con diferentes tra- 
tamientos térmicos., la temperatura con el tiempo de 
redücción microbiana. Temperatura Âi - tiempo í, 

temperatura A — tíempo í, temperatura A-> _ tiem- 

po t 2 . 

Donde: 

K = 5 x De, 
t =5 x De 
= 5 x De. À 

Como hay un TRT (Temperatura-Reduc- 
ción-Tiempo) para cada grado de redücción 
decimal, habrá una serie dè rectas que se 
expresan en la Fig. 35.13. La curva represen¬ 
tativa es la “Thermal Reduction Time Cur¬ 
ve ” que nos conduce a la.* 

Segunda ley de destrucción de microorga¬ 
nismos por el calor; Para una misma reduc- 
ción de una población microbiana dada, la 
duración dei tratamiento térmico decrece en 
forma exponencial en función de la elevación 
de la temperatura. 

Todas las TRT son definidas por el parâ¬ 
metro Z, que es la elevación de temperatura 
que reduce la duración dei tratamiento a 
1/10 de su valor. 

Para ei caso de la redücción a la quinta 
decimal tomada como ejemplo, si t = tiempo 
de tratamiemo a Ja temperatura 6 podemos 
escribir ia reladón t, = tiempo para tempe- 

ratura log t, = log t - 

Z 

- 9 9 X - 0 

^ = -— = -— Pues t = 5 D. 

, t D Á A 

log — log- 

*, Da, 

*. = 5 D a, 

El parâmetro Z es constante para una po- 
blación determinada e independiente de la 
redücción decimal considerada. 


Para levaduras, mohos y formas vegetati- 
vas bacterianas Z = 5°C. Para esporos de 
bacilos y clostridium, Z = 10°C. 

Las isotermas de tratamiento térmico apli¬ 
cadas a los produetos alimentados se fijan 
arbitrariamente, pero son produetos de obser- 
vaciones prácticas sobre la redücción de po¬ 
blación que debe obtenerse. Por ejemplo, pa¬ 
ra las conservas esterilizadas a pH > 4.5 se 
admite en general como norma de seguridad 
suficiente, un tratamiento térmico susceptible 
de reducir una población de esporos de Clos¬ 
tridium botulinicum de 10 12 a 10° esporos 
viables por ml ( CTRT V2 ). Para trabajos ex- 
perimentales se usa el Clostridium sporogenes 
por razones de seguridad. Como éste es más 
termorresistente la equivalência de 10 5 a 
10° = 10 12 a 10°. 9 

En este caso, la redücción de una suspen- 
sión de Cl sporogenes de 10 5 — 10 c se tòma 
como test de esterilidad. Esto nos brinda un 
critério de esterilidad práctica y permite 
construir una TRT práctica (Fig. 35.14). La 
representación de los puntos de supervivencia 
en los gráficos, permite obtener las curvas de 
destrucción térmica, en las que se relaciona 
la temperatura de tratamiento con el tiempo 
necesario para llegar a la esterilización de un 
cultivo puro y de características conocidas. 

Esta relación, situada sobre coordenadas 
semilogarítmicas viene definida por una lí- 
nea recta que puede ser identificada median¬ 
te dos variables, F y Z, en la que la primera 
es el valor dei tiempo necesario, expresado 
en minutos, paTa la destrucción de los espo¬ 
ros de un cultivo en la proporción estándar 
de 6 X IO 10 esporos para cada ensayo, ordi¬ 
nariamente a 121.1 °C y Z es el número de 
grados que se requieren para poder obtener 
un aumento o disminución diez veces en el 
tiempo letal, representado en la escala loga¬ 
rítmica correspondiente. 

Cuando el estúdio se realiza sobre células 
al estado vegetativo, la experiencia demues- 
tra que el tiempo letal a 250 C F es absoluta¬ 
mente despreciable y, por lo tanto, se acuer- 
da emplear la temperatura tipo de 150°F 
(65.5'C) que se representa en los gráficos 
de resistência térmica por el símbolo F'. La 
termo se n si bílid a d de los microorganismos no 
es el único factor a tener en cuenta en el 
díseno de una operación industrial, la trans¬ 
ferencia de calor a través de la masa a tra¬ 
tar, debe tambián estudiarse cuidadosamente. 
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Fig. 35.14. Reducción de una suspensión de CL sporogenes de 10 5 tomada como prueba de esterilidad (29). 


c. Curvas de Penetración dei Calor . 

Cálculo dei Proceso. 

La medida dei calentamiento dei producto 
envasado durante la esterilización se deter¬ 
mina mediante el trazado de las curvas de 
penetración dei calor, en las que se relaciona 
La temperatura alcanzada en el interior dei 
mismo con el tiempo de calefacción. La du- 
ración y condiciones de la esterilización vie- 
nen definidas por una serie de factores de 
naturaleza física que fundamentalmente de- 
terminan la velocidad de penetración dei 
calor hacia el interior de lo que se está es¬ 
terilizando (véase la Fig. 35.15). 

La transmisión dei calor hasta el interior 
de la masa, por lo general ocurre en tres 
etapas sucesivas: 

1) El producto próximo a las paredes se 
calienta rápidamente, el dei interior no. 

2) Se inicia levantamiento rápido de la 
temperatura en la zona central hasta 
que alcanza el equilíbrio con la de ré- 
gimen de la autoclave. 

3) Se mantienen las condiciones alcanza- 
das hasta el final T. 


Fueron expuestos métodos matemáticos pa 
ra cálculo de proceso entre otros por C.O. 
Bell (61) y por Taggert y Farrow (62). Este 
último propone un sistema de construcción 
de curvas de penetración dei calor de forma 
esencialmente distinta de lo convencional. 



Fig. 35.15. Velocidad de penetración dei calor en un 
producto. 
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En abscisas está representando tiempo en 
escala lineal. 

En ordenadas van las razones letales 
en «scala lineal, junto con sus 
temperaturas correspondientes, las euales 
guardan entre sí una relación aproximada¬ 
mente logarítmica. 

El método expuesto parte de la base que 
cada microorganismo requiere para ser des- 
truido, que se le someta durante el tiempo 
letal a la temperatura de esterílización o, lo 
que es igual, que el producto de la razón le¬ 
tal por el tiempo a esa temperatura valga 
la unidad (véase Cuadro 35.1). Ahora bien, 
la práctica de la esterílización determina 
què la temperatura de la masa se eleve pau¬ 
latinamente hasta alcanzar el máximo pre¬ 
visto y, en la mayoría de los casos, no es 
posible mantener este máximo durante el 
tiempo necesario para destruir los gérmenes 
sin un sensible deterioro dei producto; por 
ello, en el cálculo dei proceso, deberán in- 
cluirse todos los estados intermédios de tem¬ 
peratura, que también ejercen su acción es- 
terilizante. 

De acuerdo con esto, multiplicando en ca¬ 
da instante el valor de la razón letal por el 
tiempo de exposición, extendiendo esto a lo 
largo de todo el proceso y sumando todos los 
factores obtenidos, resultará una cifra que 
representa el grado de esterílización alcan- 
zado. El problema queda resuelto de manera 
gráfica, si se dene en cuenta que lo que 
que se busca es integrar el proceso. La in- 
tegración dei mísmo está representada por el 
área que abarca la curva entre los limites 
de tiempo considerados. Esta área se deter¬ 
mina aproximadamente dividiendo el espacio 
comprendido entre la curva y el eje de los 
tiempos en pequenos rectángulos. 

La influencia dei tratamiento térmico so¬ 
bre los constHuyentes vulnetables dei mate¬ 
rial a esterilizar. 

En los productos alimentarios y en gene¬ 
ral en todos los materiales a esterilizar (plás¬ 
ticos, médios de cultivo, enzimas, etc.) los 
microorganismos no suelen ser los únicos 
afectados por el calor. Contrariamente a lo 
que ocurre con los microorganismos, este 
deterioro será inconveniente por la reducción 
de condiciones deseables dei material (por 
ejemplo: reducción dei valor nutritivo, tenor 
de vitaminas termolábiles, cambio de carac¬ 
terísticas organoléptícas, deformación, etc.). 
Debe entonces tenerse en cuenta esto, princi¬ 
palmente las complejas alteraciones que se 


producen (gusto, ennegrecimiento, aroma 
desagradable, etc.), resultante de la interac- 
ción de los azücares y los aminoácidos bajo 
efecto dei calor, designadas en forma gene¬ 
ral como “reacción de Maillard”. En general, 
las diferentes transformaciones químicas de 
los compuestos sensibles al calor obedecen 
a regias similares a aquellas que vimos para 
microorganismos vivos y se pueden construir 
curvas comparables en forma experimental 
para algunos de ellos. Estas pueden semejar- 
se a las curvas TitT donde los valores de Z 
son muy variables, dependiendo dei caso. Pa¬ 
ra las enzimas, Z varia generalmente entre 5 
y 40 °C, pero para vitaminas termolábiles y 
compuestos reacción Maillard, Z oscila entre 
20 y 35°C (Figs. 35.16, 35.17 y 35.18). 

De acuerdo con las condiciones éStableci- 
das en los ejes de ordenadas, la esterílización 
se considera terminada para el microorganis¬ 
mo referido por la gráfica, cuando el área es 
igual o superior a la unidad. 

La Fig. 35.19 representa dos curvas típicas 
de penetración dei calor, de las euales la 
prímera (A) cubre el área unidad aproxima¬ 
damente a los 45 min de tratamiento, mien- 
tras que la segunda (B) requiere 75 min. En 
cuálquiera de los dos tratamientos queda es- 
tablecida la esterilidad con respecto al CL 
botulinicum. La razón de emplear este mi¬ 
croorganismo como base de cálculo, se debe 
a su característica especial de ser uno de los 
más resistentes al calor, es de los que en 
condiciones normales pueden hallarse en con- 



Fig. 35.16. Influencia dei tratamiento térmico sobre 
los constituyentes dei material a esterilizar. Por 
ejemplo: pasteurización de la leche. 
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los constituy entes dei material a esterilizar (29). 
f F = 2.3 
= 9.5 
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alta toxicidad. 


-104.4 
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Fig. 35.19. Curvas de penetracidn de calor con res- 
pecto a Cl. botulinicum donde se representa la ra- 
zón letal (R) en función de la temperatura. 


Los valores de razón letal dei CL botuli¬ 
nicum a diferentes temperaturas en cultivo 
de pH 7 se expresan en el Cuadro 35.1 (63). 

En todo caso, no debe olvidarse que al apli¬ 
car en la práctica las ideas expuestas, debe 
hacerse con la limitación de que las condi* 



Hc 35 18 El gráfico muestra la disminución dei 
tiempo necesario de exposición a una temperatura 
dada, para lograr la esterilización, el cual incide so¬ 
bre la e5tabilidad de numerosas drogas (29), 

A. Calentamiento 0.7 min a 126°C; 

B. Calentamiento 5 min a 118 3 C; 

C- Calentamiento 33 min a 110°C. 


ciones de esterilización para un determinado 
microorganismo a escala de laboratorio pue* 
den diferir sensiblemente de las que en reali- 
dad se obtienen con los productos naturales, 
no sólo por la presencia de microorganismos 
más resistentes, sino además por la renova- 
ción dei medio en que se desarrollen. Ello 
obliga cuando se trata de establecer tiempo 
y temperatura para un producto, cuyo tiem¬ 
po de esterilización no esté previamente reco- 
nocido por la práctica, a realizar sobre la 
base dei cálculo teórico una serie de pruebas 
preliminares con cantidad suficiente de 
muestras representativas y desde luego tra- 

CLJADRO 35.1. RAZON LETAL DEL Cl 
BOTULINICUM A DIFERENTES 
TEMPERATURAS Y EN CULTIVOS DE pH 
7.0 (63)* 


Temperatura 

Tiempo letal 

Razón letal 

(°C) 

(min) (R — l/e letal) 

93.3 

1 514 

0.00066 

98.9 

417 

0.00240 

104.4 

115 

0.00870 

110.0 

32 

0.0312 

115.5 

8.1 

0.115 

121.1 

2.4 

0.417 

* Cortesia de 
Chicago, Illinois , 

The University 
U.S.A. 

of Chicago Press, 
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CUADRO 35.11. TIEMPOS LETALES A 
115°C DE CULTIVOS A DIFERENTES 
CONCENTRACIONES INICIALES 



Concentración 

Tiempo para 


inicial 

destrucción 

Cultivo 

esporas /ml 

min 

26 

45 000 

65 


4 300 

35 


400 

28 


40 

22 

1 380 

35 000 

42 


2 550 

26 


275 

21 


58 

10 

1 421 

35 000 

50 


1 000 

28 


100 

18 


13 

10 


tando de llevar el material a unas condicio¬ 
nes de tratamíento lo más enérgicas posible 
que sean compatibles con la calidad dei pro- 
ducto después de esterilizado. 

d. Efecto de la Concentración Inicial 
de Esporos: 

Como hemos visto matemáticamente, la 
concentración de la población microbiana tie- 
ne una influencia considerable sobre las con¬ 
diciones de esterilización. En el Cuadro 35.11 
se recopilan algunos datos referentes a los 
tiempos letales, a 115 C C de cultivos a dife¬ 
rentes concentraciones. 

B. Esterilización por el Calor Húmedo 

a. Vaporización: Cuando se calienta el 
agua aumenta de temperatura, es decir, au¬ 
menta su calor sensible hasta alcanzar los 
100°C en que se mantiene constante mientras 
dura la ebullición. 

El calor suministrado después de alcanzar 
esa temperatura se aplica a la vaporización 
dei agua y se conoce como calor latente de 
vaporización. El necesario para transformar 
en vapor saturado seco 1 kg de agua que 
ha llegado a su temperatura de ebullición 
equivale a 540 calorias. 

Es conveniente recordar el concepto de los 
siguientes estados de vapor: Vapor saturado 


secox Vapor de agua en equilíbrio con la tem¬ 
peratura y presión que le corresponde, sin 
ninguna porción de agua condensada en el 
sistema. 

Vapor saturado húmedo o sobresaturado: 
Cuando el vapor contiene agua condensada, 
casi siempre en forma de pequenas gotas 
(niebla). 

Vapox sobrecalentado: Cuando la tempera¬ 
tura dei vapor es superior a la que le co¬ 
rresponde por la presión que soporta. Se com¬ 
porta aproximadamente como un gas, 

Título de vapor: Relación entre el peso dei 
vapor saturado seco y el peso total de la mez- 
cla líquido-vapor. 

El vapor de agua que emplearemos en es¬ 
terilización debe considerarse como el vapor 
saturado seco, privado de aire. 

Aclara más el concepto, la curva de equi- 
librio que representa la relación temperatu- 
ra/presión como lo muestra la Fig. 35.20. 

Cualquier punto que pertenezca a la cur¬ 
va (A) representa vapor saturado. Si se ele¬ 
va la temperatura al punto B, manteniendo 
constante la presión, se transforma en vapor 
sobrecalentado, si se baja la presión a D. 
continua en esa situación e igualmente si se 
baja la temperatura a C. Sólo un descenso 
de temperatura a Y lo llevará de nuevo a la 



Fig. 35.20- Curva de equilíbrio de vapor que repre¬ 
senta la relación T/p (67). 















eqaiUbrio. Cualquier descenso de 
wp tefl^cratora por debajo de ella provoca¬ 
rá la condensación dei vapor y como con- 
secuencia, la cesión dei calor latente que 
contiene y una contracción de volumen. 

En los siguientes factores está fundada la 
esterilización por el vapor: su temperatura, 
la capacidad de producir agua de condensa¬ 
ción, su calor latente y la contracción de 
volumen que se produce en esas circunstan¬ 
cias. 865 ml de vapor equivale a 1 ml de 
agua condensada y cede 544 calorias a la 
temperatura de 121 3 C. 

La capacidad de actuar sobre los gérmenes 
se puede interpretar por el siguiente meca¬ 
nismo de acción: hay calentamiento por trans¬ 
ferencia de calor, principalmente por 
convección; el vapor al calentar el material 
que se quiexe esterilizar se condensa y en 
esas condiciones produce su humectación y 
la de los gérmenes que contiene, cediendo 
su calor latente de vaporización. En esas con¬ 
diciones, hay una gran contracción de vo¬ 
lumen (865 veces su volumen original) pro- 
duciendo un vacío intersticial que determi¬ 
na una nueva penetración de vapor; es un 
verdadero factor de penetración si no hay 
aire y el ciclo se repite infinitas veces has¬ 
ta que se logra el equilíbrio en la intimidad 
dei material que se quiere esterilizar. 

La eficacia dei calor húmedo está determi¬ 
nada en última instancia por la presencia 
dei agua de condensación; hay que tener en 
cuenja que el sistema está en equilíbrio y, 
'por lo tanto, es agua a 121 °C. Si considera¬ 
mos que un microorganismo es un sistema 
coloidal proteico sumergido en una solución 
salina rodeada por la pared celular, la coagu- 
lacion de esas proteínas se produce por el ca¬ 
lor en la medida de la disponibilidad de agua 
libre presente. Bowie (1) presenta un ejem- 
plo de interés, al recordar que las proteínas 
dei huevo coagulan a 56° C si se elimina el 
50% dei agua; la coagulación se produce a 
76 C C con 25% de agua y a 145X sí solo 
tiene una humedad dei 6%. Cuando se trata 
de polvo seco, recién se produce una oxída- 
ción irreversible entre 160 y 170°C, que es la 
temperatura y el mecanismo de Ia esterili¬ 
zación por calor seco. 

Este mecanismo se repite en forma indi¬ 
recta, si lo que se esteriliza es un recipiente 
cerrado que contiene una solución acuosa, 
no así si se trata de otro disol vente anhidro, 
por ejemplo aceite, aunque la sustancia al¬ 
cance la temperatura sensible dei sistema 


(121°C), ya que en ese caso algunos gérme¬ 
nes soportarán la acción dei calor seco, sin 
entrar en juego los factores mencionados. 
Por lo tanto, se considera que cuanto menor 
es la cantidad de agua libre en una célula 
bacteriana, mayor es la resistência al calor. 
Este es el caso de los esporos, que prácti- 
camente no tienen agua libre. 

No se debe olvidar que el calor seco es al 
mismo tiempo un método de desecación y 
que, por lo tanto, al aplicarlo se están crean- 
do condiciones desfavorables al êxito de la 
operación. 

b. Factores que lnfluyen en la 

Esterilización por Vapor 

Inherentes a las características dei vapor: 
Consideramos que han quedado definidos por 
las características dei vapor saturado, su ca¬ 
lor latente que se libera en la condensación, 
su calor sensible de 121 °C a una atmosfera, su 
contracción de volumen al condensarse, su ca¬ 
pacidad de humectar al material y a los 
gérmenes y su propiedad de coagular las pro¬ 
teínas que componen el protoplasma celular. 

Aire Presente : La presencia dei aire mez- 
clado con el vapor o retenido en el material 
a esterilizar, se traduce por la incorporación 
de dos factores de error importantes: 

1. Se produce una presión superior a la 
verdadera y, por lo tanto, fuera de 
la curva de equilíbrio temperatura/pre- 
sión. De manera que, no es posible 
guiarse por la lectura dei manómetro. 

2. El aire impide el contacto dei vapor con 
el material y, por consiguiente, no se 
desarrolla el juego sucesivo de calenta¬ 
miento: conservación humectación 
vacío condensación calentamien¬ 
to—>, etc. La propiedad física más im¬ 
portante que se debe tener en cuenta 
para el desplazamiento dei aire durante 
la esterilización, es su densidad mayor 
que la dei vapor. Teniendo en cuenta 
esta condición, es fácil establecer con- 
clusiones de interés práctico: 

• Siempre es necesario asegurarse el des¬ 
plazamiento dei aire hacia la parte in¬ 
ferior de la câmara de esterilización. 

• Las autoclaves deben disponer de una 
descarga de aire que estará ubicada en 
su parte inferior. 
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• Los recipientes que contienen material 
a esterilizar deben permitir el desplaza- 
miento dei aire hacia abajo, ya sea, por 
su construcción o por su posición en la 
câmara de la autoclave. 

• Los materiales textiles evacúan mejor el 
aire ocluido cuando se les esteriliza 
en paquetes envueltos con liencillo o 
papel poroso, que también permita con¬ 
servar la esterilidad. 

• Facilitar la eliminación dei aire, su des- 
plazamiento permanente hacia abajo 
dentro de la câmara y su eliminación 
continua por el sistema de evacuación 
dei condensado. 

• Asegura la eliminación dei aire la lec- 
tura de un termómetro colocado en la 
línea de evacuación, cuando su tempe- 
peratura está en equilíbrio con la pre- 
sión dei sistema. Por ejemplo, 121 °C 
para la presión de una atmosfera. 

• No se considera útil un dispositivo 
de vacío parcial. 

• Es muy práctico y disminuye el tiem- 
po correspondiente al ciclo de esterili- 
zación la incorporación a la autoclave de 
una bomba de vacío de tipo de anillo 


de agua y que asegure una presión no su¬ 
perior a 20 mm por cm 2 . Este disposi¬ 
tivo asegura la evacuación prácticamen- 
te completa dei aire y una penetración 
eficaz dei vapor (Fig. 35.21). 

• Sólo en ausência de aire la relación tem- 
peratura/presión se comporta como un 
sistema en equilíbrio y las medidas dei 
termómetro y dei manómetro se corres- 
ponden entre sí. 

Inherentes a la Carga: El material a es¬ 
terilizar debe ser seleccionado, acondicio¬ 
nado y distribuído de una manera apropiada. 

• Selección : Si bien hemos establecido 
la conveniência de esterilizar por el va¬ 
por todos los materiales que puedpi re¬ 
sistir su acción, es posible establecer 
rangos de tiempo y de temperatura que 
puedan favorecer la conservación de al- 
gunos elementos importantes en la eco¬ 
nomia dei servicio. Así, las soluciones 
glucosadas son más sensibles al calor 
que las soluciones de electrólitos, los 
guantes se deterioran con cierta rapidez 
con temperaturas a veces innecesarias, 



Fig. 35.21. Bomba anillo de agua. 1, eje; 2, chavetas; 3, soporte cojinete delantero; 4, soporte cojinete tra- 
sero; 5, cojinete a bolilla delantero; 6, cojinete a bolilla trasero; 7, tuerca prensaestopa; S, impulsor; 9, 
contrabrida; 10, tapón sujeta bolilla de acero; 11, câmara hueca; 12, câmara de aspiración e impulsión; 13, 
câmara de distribución; 14, câmara de distribución con pie; 15, engrasador o alemite (optativo); 16, tapa 
soporte cojinete delantero; 17, tapa soporte cojinete trasero; 18, tuerca sujeta cojinete delantero; 19, tuer¬ 
ca sujeta cojinete trasero; 20, buje de distanciamiento de cojinete delantero; 21, buje de distanciamiento 
de cojinete trasero; 22, buje de fondo dei prensaestopas; 23, casquillos prensaestopas; 24, anillos de 
cierre; 25, 26, 27, 28, placa lateral; 29, tomijlos de ajuste placa; 30 tornillo cabeza redonda, 31, perno 
de gula; 32, bulón de armado; 33, buje prensaestopa delantero; 34, ^ buje prensaestopa trasero; 35, empa- 

quetadura; 36, junta de los cuerpos. 
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lo mismo puede ocurrir con textiles co¬ 
mo barbijos, batas de cirugía, cubrebo- 
tas, etc. Conviene cargar material ho¬ 
mogéneo para aplicar las medidas correc¬ 
tas de esterilización. 

• Acondicionado : En realidad, todos los 
materiales esterilizables por vapor tienen 
características propias que en alguna 
medida pueden determinar las condicio¬ 
nes de acondicionamiento y que podrían 
estar viniculadas con numerosos facto- 
res cuyo tratamiento en particular es 
prácticamente imposible, pero que susti- 
tuiremos con los ejemplos de mayor im¬ 
portância en la práctica: 

i. Factores vinculados con la esterilización 
propiamente dicha y su conservación poste¬ 
rior. El ejemplo más importante está vincu¬ 
lado con la esterilización de textiles para uso 
quirúrgico, batas de cirujano, barbijos, etc. 
Se deben preparar paquetes de sección rec- 
tangular, que faciliten la penetración dei va¬ 
por y el desplazamiento dei aire hacia abajo, 
colocando el material en forma ordenada, 
capas paralelas, sin comprimir ni atar, en- 
vueltos en doble capa de muselina o en su 
defecto papel tipo Kraft. En ambos casos, se 
debe vigilar su integridad inicial y, sobre to¬ 
do, al extraer de la autoclave y movilizar. 

ii. Factores vinculados con la mejor con¬ 
servación dei material. Es el caso de la es¬ 
terilización de artículos de goma, especial¬ 
mente guantes. Es natural que se deben lavar 
y conservar con las precauciones apropiadas a 
un material perecedero y muy sensible al 
empleo de detergentes y disolventes orgâni¬ 
cos. Perkins (2), que trata el tema con de- 
talle, describe ocho operaciones para la es¬ 
terilización de guantes: 

1. Lavado 

2. Secado 

3. Control 

4. Selección 

5. Empolvado 

6. Acondicionado 

7. Esterilización 

8. Almacenamiento 

El acondicionado reproduce, en pequeno, 
las exigências fundamentales de la esterili¬ 
zación : debe asegurarse la penetración dei 
vapor y la eliminación dei aire de los replie- 
gues de goma y particularmente de los dedos 
de guante; a ese efecto es práctico colocar 
separadores de gasa. 


Ui. Factores vinculados con la velocidad 
de carga y descarga o con el ciclo de esteri¬ 
lización en su conjunto . Este factor es de 
especial importância en la industria. El di- 
seno de sistemas mecanizados que permitan 
el ingreso de los materiales cargados en so- 
portes desplazables, vinculados con la línea 
de producción, de tal manera que se pueda 
disenar la ruta de fabricación empleando la 
autoclave y los sistemas de carga como medio 
de transporte en la cpntinuidad dei proce- 
so. En este sentido, son particularmente úti- 
les las autoclaves de doble puerta, que pue¬ 
den aislar, y al mismo tiempo comunicar, 
una área estéril de la zona de preparación. 
También son ú tiles los sistemas de esteriliza¬ 
ción contínuos, que permiten mantener un 
ritmo regulable en la producción. Un ejem¬ 
plo típico lo constituye la esterilización de 



Fig. 35.22. Autoclave. 1, entrada de agua al conden¬ 
sador; 2, válvula reductora; 3, eyector para vacío 
(Venturi); 4, manovacuómetro câmara interior; 5. 
válvula de seguridad; 6, manómetro câmara exterior; 
7, filtro de aire; 8, ingreso de aire caliente, seco y 
estéril; 9, câmara esterilizadora; 10, camisa; 11, con¬ 
densador; 12, puerta; 13, descarga; 14, válvula de 
retención; 17, termómetro; 18, trampa de vapor de 
la camisa; 19, válvula de retención; 20, caüería 
de descarga automática de aire y condensado; 21, 
trampa de vapor a la cámarft estéril; 22, filtro; 
23, ventilación; 24, desagüe. (Cortesia de sus fabri - 
cantes Longhi Hnos. S.A.C.l.F. y A., Buenos Aires, 
Argentina ). 
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soluciones parenterales de gran volumen 
(100-1000 ml) en cuya producción el tiem- 
po de esterilización es un factor determinan¬ 
te dei rendimiento total de la sección pro- 
ductora. 

En el estúdio dei ciclo de esterilización, 
veremos que es muy importante el tiempo 
que se destina al enfriamiento y al equilíbrio 
de la presión interna de los frascos esté- 
riles. 

c. Diseno de la autoclavei En realidad, el 
diseno comprende detalles fundémentales de 
orden general y otros específicos para cada 
tipo de material a esterilizar, por ejemplo, 
textiles, inyectables, conservas, material qui- 
rúrgico, etc. 

Teniendo en cuenta la naturaleza de esta 
obra, preferimos descríbir una autoclave de 
empleo múltiple, destacando los detalles in- 
dispensables para uso farmacêutico y que 
contemple todos los factores de interés gene¬ 
ral (Fig. 35.22 y Fotografia 35.1). 

Consideramos importante destacar: 

— La canería conductora de vapor, cuan- 
do éste proviene de un generador cen- 

Linea de vapor _ 



X 

Fre. 35.23. Sistema de autolimpieza de la caftería 
conductora de vapor (67). 


120 

110 

100 

80 

GO 

40 

20 


Arriba 


/ Centro 


Fondo 


; 


i/ 


/ 


i , 
4 // 

i/y 


Posición de la teimocupla 
en la câmara 


10 


20 30 

Tiempo en minutos 


Fig. 35.24. 


Variación de la temperatura en diversas 
zonas de la câmara. 


trai debe estar provista de un sistema 
de eliminación de óxido, cuerpos ex- 
tranos y de condensado, para evitar 
que éste se proyecte al interior de la au¬ 
toclave (Fig. 35.23). 

— La posición dei distribuidor de vapor 
en la parte superior de la câmara, de¬ 
be permitir el ingreso de éste con un 
flujo laminar y con desplazamiento dei 
aire hacia abajo. 

— El drenaje dei aire debe asegurarse por 
un sistema de evacuación colocado en 
la parte inferior de la câmara, cuya ex- 
presión más simple es una válvula re- 
gulable. 

— Como complemento y para facilitar el 
drenaje, se debe colocar una tr am pa 
de vapor eficaz, cuya capacidad de eva¬ 
cuar agua condensada y sobre todo 
aire debe controlarse perfectamente pa¬ 
ra que la temperatura sea en realidad 
uniforme en la câmara. En la Fig. 
35.24 se puede apreciar la importância 
de las variaciones típicas de la tempe- 

• ratura por esa causa. El control y la 
vigilância de la trampa de evacuación 
de aire y de condensado es de particular 
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Fotografía 35.1. 


Autoclave para esterilización al vapor. ( Cortesia de sus fabricantes tonghi Hnos, S. 
C. I. F. y ABuenos Aires, Argentina ). 


A. 
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importância. Es conveniente colocar 
también en esta zona un by pass para 
evitar que obstrucciones accidentales 
de la trampa de vapor detengan el pro- 
ceso. 

— Siendo el punto aconsejado para la eva- 
cuación dei aire el que tarda más tiem- 
po en alcanzar la temperatura de equilí¬ 
brio, es allí donde se debe colocar el ter¬ 
mómetro para su lectura. 

— El instrumental de control debe com- 
prender la determinación de presión, 
temperatura y un dispositivo de segu- 
ridad. 

— El ingreso de aire que se debe producir 
al terminar el ciclo de esterilización de¬ 
be ser de aire estéril. A ese efecto, se 
debe emplear un filtro bien armado y 
esterilizado que asegure tal condición. 
No es aconsejable confiar en filtros de 
algodón, sino que se debe dar preferen¬ 
cia a los materiales cerâmicos o me¬ 
tálico con poros de diâmetro inferiores 
a 0.3/t. 

— Debe tenerse la seguridad de que no se 
pueda producir una contaminación de la 
autoclave por retroceso dei condensado 
o dei aire en el punto de evacuación, 
ya sea, porque se ha producido vacío en 
el equipo o por sobrepresión en la lí- 
nea de descarga (3). 

d. Ciclo de Esterilización: Comprende el 
tiempo necesario para desarrollar todas las 
operaciones que corresponden a un proceso 
de esterilización completo. En la actualidad, 
este ciclo se puede conducir en forma auto¬ 
mática, con un programa disenado de acuer- 
do con los materiales a esterilizar y las con¬ 
diciones requeridas para cada caso. 

Se pueden considerar dos tipos de auto- 
claves : 

1. Las que trabajan desplazando el aire 
por gravitación. 

2. Las que trabajan con vacío elevado 
(menos de 20 mm de presión) antes de 
ingresar el vapor. 

Las primeras corresponden al diseno men¬ 
cionado anteriormente, su manejo requiere 
una atención personal directa y sistemática; 
los constructores han ideado dispositivos co¬ 
locados al frente dei equipo que permiten ob¬ 
servar y manipular los instrumentos y las 
válvulas con comodidad y poco esfuerzo. Se 
debe dejar constância de que el desplaza- 


miento dei aire por gravedad no se cumple 
eficazmente cuando se deben esterilizar ma¬ 
teriales textiles, y en ese caso es preferible 
el empleo de autoclaves que trabajan con 
vacío elevado. 

El ciclo de esterilización cuyo tiempo se 
computa después de cargada la autoclave con 
las consideraciones expuestas anteriormen¬ 
te, se inicia con esta secuencia: 

— Calentamiento dei material. Es necesa¬ 
rio tener en cuenta que el tiempo de 
esterilización se computa desde el mo¬ 
mento en que el material ha alcanzado 
la temperatura de esterilización. Este 
período se debe determinar en forma ex¬ 
perimental para cada caso —está vincu¬ 
lado con su naturaleza y volumen—, 
siendo mayor para los materiales enva¬ 
sados en recipientes cerrados herméti¬ 
camente. K.E. Avis (6) cita un ejem- 
plo muy demostrativo: 

1200 ampollas conteniendo cada una 
5 ml de una solución, pueden ser efec- 
tivamente esterilizadas en una autoclave 
a 121 °C en 20 min. Un recipiente con¬ 
teniendo el mismo volumen (61) re¬ 
quiere una exposición de 60 min a 
121 °C. 

— El tiempo de esterilización propiamen- 
te dicho. Este tiempo ha sido estudia- 
do por diversos autores y considerado 
por todas las farmacopeas. La Farmaco- 
pea Argentina V Ed. indica calentar a 
115°C durante 30 min o a 120°C du¬ 
rante 20 min. Cuando la operación se 
efectúa correctamente, la temperatura 
de 115°C corresponde a la dei vapor de 
agua saturado a 7/10 de atmosfera y 
la de 120 C C a una atmósfera de presión. 
El grupo de trabajo constituído por The 
Medicai Research Council Working Par- 
ty (4) estableció en 1959: 

3 min a 134°C 
Í0 min a 126 C C 
15 min a 121 C C 

— Enfriamiento de la carga. Este tiempo 
depende de la naturaleza y tamaho de 
los recipientes cargados y es particu¬ 
larmente importante cuando se trata de 
recipientes que contienen soluciones 

* con volúmenes superiores a los 50 ml, 
como en el caso de las soluciones glu- 
cósadas y salinas para administración 
parenteral que con frecuencia contie- 
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nen 500-1 000 ml. Con ese destino Wil- 
kinson (5) ha disehado un equipo en 
1960, que sin riesgos de rotura de los 
recipientes, produce un enfriamiento 
rápido por inyección de una fina disper- 
sión de agua sobre la carga de la auto- 
clave. Debe tenerse en cuenta para esto 
que los recipientes estériles deben ser 
de cierre hermético porque de otra ma- 
nera se corre el riesgo de contaminarlos. 

— Ingreso dei aire estéril, dejando la 
autoclave lista para la descarga. El 
tiempo total se reduce sensiblemente 
en las autoclaves de vacío elevado (pre- 
sión no mayor de 20 mm), sobre todo 
para la carga de materiales textiles, en 
cuyo caso se puede operar de manera 
segura, con un ciclo de trabajo total de 
15 min. Esta posibilidad hace necesa- 
rio disponer de un sistema de control 
automático de la operación, lo que se 
logra con dispositivos electrónicos que 
constituyen en realidad Ia parte más 
costosa y delicada dei equipo. La posi¬ 
bilidad de que se produzca un desper- 
fecto dei sistema automático hace reco- 
mehdable que los equipos se constru- 
yan con la doble posibilidad optativa de 
manejo manual o automático en caso 
de necesidad accidental como la men¬ 
cionada. 

e. Control de las Autoclaves: No sólo es 
indispensable revisar y controlar una autocla¬ 
ve al adquiriria, sino durante toda su vida 
útil. Siendo un equipo que trabaja soportan- 
do presión dei vapor, debe ser sometida a 
pruebas de presión hidráulica con un ex- 
ceso no inferior al cincuenta por ciento de la 
presión de trabajo. No se deben observar per¬ 
didas de líquido en ninguna de las conexio- 
nes, ni deformaciones en la cubierta ni en el 
fondo. 

Se debe controlar también la hermeticidad 
en pruebas de vacío, la seguridad de las vál¬ 
vulas y el tiempo de conservación dei vacío 
en la autoclave cerrada. Esta prueba puede 
aprovecharse para determinar la posibilidad 
de fugas entre las dos câmaras, haciendo el 
vacío en una con la válvula de comunicación 
cerrada y comparando la diferencia de pre¬ 
sión. También puede emplearse para con¬ 
trolar la eficacia de la bomba de vacío, de¬ 
terminando el tiempo en que se logra la mí¬ 
nima presión. El control de la distribución 
homogénea dei calor es impoTtante, sobre 


todo en las autoclaves grandes lo que puede 
hacerse colocando termocuplas o termóme¬ 
tros de máxima convenientemente distribuí¬ 
dos en los puntos dudosos. 

Cuando se trabaja con autoclaves que se 
operan con vacío elevado (presión no mayor 
de 20 mm Hg) se obtienen ventajas de se¬ 
guridad en la esterilización, por la eliminación 
mecânica dei aire y una sensible reducción 
dei tiempo correspondiente al ciclo, sobre to¬ 
do en el período de calentamiento, presión y 
en el de enfriamiento. A este tipo de autocla¬ 
ve se le debe considerar prácticamente indis¬ 
pensable para la esterilización de materiales 
textiles, guantes, catéteres y otros dispositivos 
huecos. Una vez caragada la autoclave, se 
practica el vacío con bomba de anillo de 
agua, se deja equilibrar y cuando se obtiene 
la presión mencionada, se detiene la bomba 
y se da ingreso al vapor con toda libertad; 
al no haber aire, la distribución se hace muy 
rápidamente, penetrando en todos los inters¬ 
tícios, lo que produce el calentamiento de la 
carga con rapidez. 

Se puede lograr una eliminación casi ab¬ 
soluta dei aire si después dei ingreso de va¬ 
por hasta romper el primer vacío, se repite 
el accionar de la bomba hasta recuperar la 
presión de 20 mm, y recién entonces se in- 
troduce el vapor definitivo. 

Una vez obtenida la presión y cumplido 
el tiempo de esterilización propiamente di- 
cho, se puede hacer de nuevo vacío, con lo 
que se obtiene de manera simultânea, su 
enfriamiento y desecación por evaporación 
dei vapor condensado en su interior. Es na¬ 
tural que este recurso no se puede emplear 
cuando se trata de soluciones contenidas en 
envases herméticos, sino que se debe contro¬ 
lar el enfriamiento interno prévio de cada 
recipiente çara que el líquido no actúe como 
un fluido sobrecalentado con respecto a 
la presión reducida y provoque la rotura de 
los envases con explosión. 

f. Métodos de Esterilización de Baja Tem¬ 
peratura : Debemos mencionar aqui el em- 
pleo dei vapor fluente. Se trata en realidad 
de vapor saturado, casi siempre mezclado 
con aire y que permite graduar la tempera¬ 
tura entre 80 y 100°C. En realidad, no se 
lo debe considerar un método de esteriliza¬ 
ción seguro y se aconseja no recurrir a él, 
salvo circunstancias muy especiales, en cuyo 
caso es preferible asociarlo con un agente 
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bactericida químico. Las razones para ex¬ 
cluir este método sou las siguientes: 

— Hay gérmenes y sobre todo esporos que 
no mueren a es a temperatura. 

— Siempre queda aire residual en la câ¬ 
mara de esterilización. 

— La distribución dei calor en la câmara 
es incorrecta. 

Las mismas consideraciones, o tal vez ma- 
yores, se pueden hacer con respecto al calen - 
tamiento en Bano de Maria . 

El calentamiento repetido con un estacio- 
namiento de 24 h entre cada período, como 
se aconseja para la tindalización , mejora en 
alguna medida los resultados al permitir la 
transformación de los esporos en formas ve- 
getativas, pero el medio en que se encuen - 
tran debe ser apto para que eso se cumpla. 

C. Esterilización por el Calar Seco 

Es de aplicación reducida, en primer lugar 
porque se requieren temperaturas elevadas 
(superiores a 160°C) y además porque po¬ 
ços materiales resisten la acción oxidante dei 
calor a esa temperatura en presencia dei aire, 

Debe quedar claramente establecido que, 
sólo se puede aplicar, cuando la naturaleza 
dei material no permite someterlo a la ac¬ 
ción dei vapor a presión. 

Se puede aplicar por acción directa de la 
llama , con la finalidad de esterilizar instru¬ 
mentos de uso accidental como tijeras, an- 
sas de platino de uso bacteriológico, agujas, 
portaobjetos, etc. Se aplicará de modo que la 
llama toque toda la superfície dei objeto y 
que su masa llegue a la temperatura dei rojo 
sombra, como exige la Farmacopea Argenti¬ 
na, V Ed. Este código indica tres formas de 
aplicado: 

— Sometiendo el material a la llama hasta 
llevarlo al rojo incipiente y mantenién- 
dolo así de cinco a diez segundos. 

— Colocando el material en un recipiente 
adecuado, vertiendo en él cierta canti- 
dad de alcohol, variable de acuerdo 
con el tarnaho dei material, encendien- 
do el alcohol y moviendo el recipiente 
en forma tal que la llama pase por to¬ 
da la superfície dei material durante 
dos o tres minutos. 

— Pasando rápido y repetidas veces el 
material por la llama durante dos o tres 
minutos. 


Con más frecuencia se aplica el calor seco 
calentando el aire en el interior de una estu¬ 
fa disenada especialmente para ese fin. El 
diseno debe asegurar una distribución homo¬ 
génea de la temperatura. Para cumplir con 
ese requisito indispensable es muy impor¬ 
tante tener en cuenta la naturaleza de la 
fuente de calor y su ubicación con respecto 
a la estructura metálica de la estufa. Se de¬ 
be aprovechar al máximo la transmisión de 
calor por convección natural y en los equipos 
de mayor magmtud se debe instalar una con¬ 
vección forzada, colocando equipos auxiliares 
para la circulación de aire. De esta manera, 
no sólo se logra una temperatura uniforme 
en los diversos puntos de la estufa, sino que 
también se puede acortar en alguna medi¬ 
da el tiempo correspondiente a esta ptapa 
dei ciclo de esterilización. Naturalmente que 
se debe determinar el tiempo de esterilización 
a partir dei momento en que la câmara y el 
material alcanzan la temperatura seleccio- 
nada. En este sentido, las farmacopeas di- 
fíeren tanto en la medida de la temperatura 
como en el tiempo necesario. La Farmacopea 
Argentina V Ed. exige una temperatura de 
160-170°C durante una hora; la U.S.P. 
XVIII 2 h a 170°C. Es conveniente car- 
gar el material cuando la estufa está a la 
temperatura ambiente, porque su naturaleza, 
tamano y cantidad tiene también influencia 
sobre este período de calentamiento. La Fig. 
35.25 determinada por Avis (6) ilustra la 
curva de elevación de la temperatura en fun- 
ción dei tiempo, en la estufa sometida a 
convección natural cargada con frascos de un 
litro conteniendo cantidades varia bles de 
aceite. 

Es natural que con estas observaciones se 
deduzca la conveniência de establecer tiem- 
pos y temperaturas comparados para cada 
caso particular, teniendo en cuenta también 
la distribución de la carga, su tamano y can¬ 
tidad, sin olvidar la importância que ella 
tiene en la transmisión por convección y la 
necesidad de dejar el espacio indispensable 
para que esa convección se produzca. 

Las limitaciones de la aplicación de este 
método dejan pocas excepciones ventajosas. 
La única ventaja que podemos senalar se re- 
fíere a los casos en que sea necesario tener 
el producto estéril completamente seco, como 
cuando se trata de material de vidrio o en la 
esterilización de vaselina , aceites o soluciones 
oleosas, sobre todo si están envasados en re¬ 
cipientes herméticos. 
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Tiempu en minutos 


Fig. 35.25. Va ri aciones de temperatura en función 
dei tiempo. 

A. Temperatura de la estufa con convección natural; 

B. 600 ml; 

C. 1 000 ml; 

D. temperatura de la estufa con convección forzada; 

E. frasco de 600 ml; 

F. frasco de 1 000 ml. 

También puede desempenar un papel im¬ 
portante en la extremadamente difícil esteri- 
lización de polvos , cuya mala conductividad 
hace muy prolongado el tiempo de calenta- 
miento. Para el caso dei talco, se favorece 
la segurídad de la esterilización cargándolo 
en la estufa en recipientes de poca profun- 
didad, resultando el más adecuado una caja 
de Petri de tamano conveniente, dispositivo 
que también puede ser útil para las vaseli¬ 
nas, grasas sólidas o pomadas que resistan la 
temperatura necesaria. 

La construcción de la estufa es relativa¬ 
mente simple, ya que consta de una caja, por 
lo general de cobre, con una puerta frontal y 
estan teria metálica, con ingreso dei aire ca- 
liente o los gases de combustión en la parte 
inferior, con una salida regulable colocada en 
la parte superior. La calefacción puede ser a 
gas o eléctrica, regulable con un termostato 
que la controle. Sobre ese esquema se han 
producido diversos perfeccionamientos, que 
aseguran una mayor velocidad de calenta- 
miento, un mejor aprovechamiento dei calor 
evitando que se disipe en el ambiente, ac- 
tuando como una fuente de calor y sobre 


todo con una temperatura homogénea en to¬ 
dos sus puntos (ver Fotografia 35.2). 

Entre los dispositivos más importantes, 
consideramos de interés los siguientes: 

— La pared metálica puede ser doble, 
creando una câmara de aire entre ellas. 

— La câmara puede estar rellena con ma¬ 
terial aislante, o mejor la pared externa 
esta recubierta por un material ais¬ 
lante. 

— El sistema de calefacción puede estar 
colocado en la parte lateral, entre las 
dos paredes, con una separación que fa¬ 
cilite y oriente la convección dei aire 
caliente. 

—Un circulador de aire colocado debajo 
de la columna de calefacción, que pro¬ 
voque una convección forzada, aumen¬ 
ta la homogeneidad y la velocidad dei 
calentamiento. Todos estos dispositivos 
pueden quedar expresados en las Figs. 
35.26, 35.27 y 35.28. 

— La fuente de calor, inicialmente a gas, 
se ha sustituido por calèfactores eléc¬ 
tricos y mejor por tubos para producir 
calor en la zona dei infrarrojo. 

— En homos industriales calentados al in¬ 
frarrojo se pueden emplear cintas me¬ 
tálicas de transporte con largo suficien¬ 
te y velocidad controlada, que pérmitan 
conducir un proceso de esterilización 
continua. 

— El dispositivo anterior puede usarse co¬ 
mo sistema de coordinación de una lí- 
nea de producción continua y que vin¬ 
cule la zona de lavado, por ejemplo, de 
ampollas para inyectables, su secado y 
esterilización, volcando las ampollas 
estériles en el área de llenado aséptico. 

Recientemente se ha reconsiderado el es¬ 
túdio de los factores que afectan la resistên¬ 
cia térmica de los esporos al calor seco, 
principalmente porque algunos constructo- 
res han sido impulsados por la necesidad de 
asegurar la esterilidad de las sondas interpla¬ 
netárias. Kenneth y Pflug (7) disenaron una 
estufa especial para calor seco, con un es- 
tricto control de temperatura y que permite 
hacer pasar una comente controlada de aire 
o nitrógeno sobre los gérmenes. Los resulta¬ 
dos obtenidos indican que un aumento en el 
flujo de aire provoca una *disminución dei 
efecto de la temperatura o, para expresarlo 
mejor, un aumento de la termorresistencia 








Fotografía 35.2. 


Diversas vistas de estufas para esterilización con calor seco. (Cortesia 
L onghi Hnos, S.A.C.l.F. y A., Buenos Aires, Argentina ). 
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Fotografia 35.2. (Continuaciõn .} 
























Esterilización 1311 



Aire 


Calentadores 


Termostato 


e indicador 


-Fusibles y relay 



Calentadores 


Fondo perforado 
Corriente centrífuga 
(ventilador) 
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Fic* 35 - 2 G* Esquema de estufa sometida a régimen Fig. 35.27. Esquema de estufa sometida a régimen 
de convección natural. de convección forzada 


de los gérmenes ya que se atribuye a la 
circulación dei aire seco una deshidratación 
mayor de los esporos, siendo es a pérdida de 
humedad uno de los factores más significati¬ 
vos sobre la velocidad de su destrucción. 


Senalamos estas conclusiones porque pue- 
den tener influencia en el futuro diseiio de 
las estufas de esterilización por calor seco, ya 
que hará necesario determinar una velocidad 
óptima en la circulación dei aire. 


i 


2 



Fig. 35.28. Esquema de una estufa similar a la de la Fig. 35.27 (de convección forzada) con jndica- 
cion de flujo de aire. (Cortesia de sus fabricantes Longhi Hnos., S.A.C.I.F. y A., Buenos Aires, Argentina ). 
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35.3. ESTERILIZACIÓN POR 
AGENTES QUÍMICOS 

A. Esterilización por Oxido de Etileno 

El empleo de óxido de etileno (O.E.) como 
agente de esterilización corresponde a un ca¬ 
pítulo especial de la esterilización química y 
dentro de ella a la esterilización por gases. 
Descubierto en 1859 por Wurtz, se le em- 
pleó como fumigante y pesticida. Schroeder 
y Bossert (8) senalaron sus propiedades bac- 
tericidas, actividad que fue motivo de una 
patente en 1937 por Gross y Dixon (9). En 
la actualidad es considerado como el gas que 
más se acerca a las condiciones ideales para 
ese fin, aunque sin cumplirlas de una mane- 
ra integral. 

Las condiciones senaladas por diversos au¬ 
tores para un gas esterilizante son las si- 
guientes: 

— Actividad segura y rápida sobre la ma* 
yor variedad de microorganismos. 

— No alterar el material que se quiere 
tratar, ni requerir equipos de alta re¬ 
sistência química a la corrosión. 

Peso molecular 
Punto de ebullición; 

Punto de congelamiento: 

Tensión de vapor a — 20°C 
Tensión de vapor a 0°C 
Tensión de vapor a 20 °C 
Tensión de vapor a 40 °C 
Temperatura crítica 
Calor de disolución en agua 
Calor de combustión 
Calor de evaporación 
Calor de formación de vapor 
Calor de fusión 
Presión crítica 
índice de refracción a 7°C 
Densidad en relación con el aire 
Densidad licuado a 4°C 

La toxicidad por inhalación es compara- 
ble con la dei amoníaco puro. Cuando se lo 
usa como gas puro es vesicante; principal- 
mente en soluciones acuosas irrita el sistema 
respiratório, los ojos y la inhalación por un 
período prolongado provoca náuseas, vómitos 
y dolor de cabeza. En su excelente monogra¬ 
fia Phillips y Kaye (10) exponen un cuadro 
con datos de toxicidad dei O.E. inhalado. Se- 
gón Perkins (2) la concentración máxima 


— Facilidad de difusión y, por lo tanto, 
elevado poder de penetración en el ma¬ 
terial y rápida eliminación. 

— No ser tóxico ni irritante. 

— No ser inflamable ni explosivo. 

— Fácil de manipular y almacenar. 

— No requerir ambiente húmedo para 
actuar. 

— Ser económico y de fácil disponibilidad 
en el mercado. 

De las propiedades que se pueden observar 
en el detalle siguiente, es posible deducir que 
el O.E., no cumple con muchas de las condi¬ 
ciones expresadas. 

a. Propiedades dei Gas 

Es un éter cíclico de fórmula 


CH 2 \ 



Gas incoloro, olor etéreo, inflamable y al- 
tamente explosivo en presencia de aire, so- 
luble en el agua y en la mayor parte de los 
solventes orgânicos. 

44.05 

10.7°C. A 50 mm de presión, — 44°C 
-111.3 C C 
0.3 atm aprox 
0.73 atm aprox 
1.50 atm aprox 
2.90 atm aprox 
192°C 

1.5 kcal/mol 

312.5 kcal/mol 
6 101 cal/mol 
17 kcal/mol 
1236.4 cal/mol 
70.2 atm 
1.3597 

1.52 

0.884 

que se puede permitir por ciclo laborai es de 
aproximadamente 100 ppm-v/v en el aire. 
En la actualidad esa tolerância se ha redu- 
cido a 50 ppm 

Forma mezclas explosivas con el aire des¬ 
de concentraciones dei 3% al 80%. 

Tanto las propiedades explosivas como in- 
flamables y vesicantes prácticamente se anu- 
lan con mezclas apropiadas, que estudiare- 
mos más adelante. 
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La capacidad de penetración ha sido sena- 
lada por vários autores en un sentido gene¬ 
ral. Phillips (11) informo sobre el comporta- 
miento dei O.E. frente a tejidos de algodón 
impregnados de bactérias colocadas en so¬ 
bres de papel. Lorenz y cols. (12) estudiaron 
la penetración en el huevo intacto y demos- 
traron la esterilización de su contenido. 
Synek (13) menciona que penetra bien a 
través dei papel, celofán y otros materiales 
plásticos. Esto permite envasar el material 
en sobres herméticamente cerrados, sobre 
todo de polietileno, con lâminas de menos de 
100 micrones de espesor. 

Esta capacidad de difusión dei O.E. es útil 
para su eliminación final de los materiales 
tratados, aunque no se cumple en todos los 
casos, ya que algunos elastómeros lo suelen 
absorber tenazmente. Esto en particular debe 
tenerse en cuenta en la esterilización de guan¬ 
tes de goma y zapatos de cirujano. 

Estas propiedades dei O.E. han sido estu- 
diadas con más profundidad por Opfell y 
cols. (14) en su aplicación para la esterili¬ 
zación de vehículos espaciales. Naturalmente 
que la penetración dei O.E. para esterilizar se 
produce por difusión y convección. En algu¬ 
nos casos esos factores pueden aumentarse 
por medio de otros métodos, como circula- 
ción forzada o haciendo un prevacío. 

b. Las mezclas esterilizantes . El empleo 
de O. E. puro se hizo en períodos iniciales y 
para equipos de pequeno volumen. Sin em¬ 
bargo, las características inflamables y ex¬ 
plosivas dei O. E., impidieron que se difun- 
diera su empleo. Se recurrió entonces al uso 
de mezclas con otros gases inertes, que re- 
dujeran esas características y permitieran 
su manejo. 

En las primeras aplicaciones prácticas se 
recurrió al uso de la mezcla de O.E. con 
CO ? en proporciones vecinas al 10% de O.E., 
aunque los resultados no fueron enteramente 
satisfactorios, en particular por la diferencia 
en las propiedades físicas de los dos com- 
puestos. 

Posteriormente se recurrió al empleo de los 
derivados clorofluorados dei metano: tricloro- 
fluorometano (Freón 11) de p.e. 24°C y el 
diclorodifluorometano (Freón 12) de p.e. 
-30 °C. 

Consideramos útil la transcripción dei cua- 
dro publicado por Lohest (15) que hemos com¬ 
plementado (Cuadro 35.III). 

El diagrama triangular expone las mezclas 
con la curva que senala la zona limite de 


c 



Fig. 35.29. Mezclas esterilizantes no inflamables 
a base de óxido de etileno. 

A. 100% CF 2 CI 2 (Fvj)i 

B. 100% CFCl a (Fji); 

C. 100% de óxido de etileno. 

explosión, indicando que en esas condiciones 
se puede trabajar a concentraciones de 30 
moles % de O.E. (Fig. 35.29.) 

La polimerización es una característica 
importante dei O.E., que se debe tener en 
cuenta tanto para la conservación dei gas 
puro, como para las mezclas y su empleo. 
Puede producirse catalizada por el hierro, 
estano, alumínio, acero ( aún el acero inoxi- 
dable), vidrio, plomo y zinc. También los 
ácidos y los álcalis la producen. Es posible 
observar el polímero como un sólido blanco, 
o más frecuentemente como una sustancia 
oleosa, amarillenta, que puede transformarse 
en un producto gomoso. Su incidência es 
muy elevada cuando se trabaja con O.E. puro, 
pero también se puede producir con las mez¬ 
clas. Se evitará manteniendo las canerías 
limpias, lavadas con un gas inerte (N 2 ) y 
los recipientes almacenados a la sombra, en 
lugar fresco por tiempo limitado. Debemos 
recordar que en las estufas y en los acceso- 
rios, tio se dehe emplear como material de 
construcción el cobre, plata ni mercúrio, 
porque es capaz de producir acetiluros que 
actúan como desencadenantes de explosiones. 

c. Gérmenes Sensibles y Artículos a Esterilizar 

* 

Los microorganismos para los que existen 
pruebas experimentales de su destrucción por 
O.E. están sanelados en el Cuadro 35.IV. 
















CU ADRO 35.III. INFORMACIONES SOBRE MEZCLAS A BASE DE OXIDO DE ETILENO 
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Existen mezclas designadas Oxyfume Sterilant 11, 20, 30, indicando estas cifras la concentración de óxido de etileno. 
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CUADRO 35.IV. MICROORGANISMOS 
PROBADAMENTE SENSIBLES AL OXIDO DE 
ETILENO 


Microorganismo 

Referencia 

Bacillus globigii ATCC 
9372 

(16) 

Aspergillus tamarii 

(17) 

Escherichia coli 

(17, 18, 19, 20) 

Bacillus subtilis 

(17, 21) 

Pseudomonas aeruginosa 

(22) 

Mycobacterium tuberculo- 
sis 

(23) 

Bacillus cereus 

(18, 24) 

Bacillus megaterium 

(18, 24) 

Bacillus mesentericus 

(19) 

Bacillus lickeniformis 

(19, 25) 

Staphylococcus aureus 

(19) 

Mycobacterium phlei 

(19) 

Corynebacterium sepedo- 
nicum 

(25) 

Bacillus antkracis 

(26) 

Staphylococcus pyogenes 

(27) 

Bacillus cereus 

(27) 

Clostridium welchii 

(20) 

Salmonellas 

(53) 


Eu un resumen publicado en Lancet (27) 
se documenta que es activo sobre bactérias, 
virus y hongos actuando con casi igual fa- 
cílidad sobre los esporos y Ias formas vege- 
tativas. Hartman (28) ha intentado producir 
cepas resistentes al O.E., sin conseguirlo. Se 


ha sehalado (15) que los gérmenes con cu- 
bierta lipídica ofrecen una resistência mayor, 
pero las demostraciones experimentales 
acuerdan mayor importância a la concentra- 
ción de humedad dei germen y dei medio 
que lo rodea. También Phillips (11) demues- 
tra que el O.E. es efectivo sobre toda clase 
de microorganismos, por lo que actualmente 
su capacidad de esterilizar debe considerarse 
aceptada, a pesar de que a veces se producen 
fracasos atribuibles a un mal manejo de los 
factores que deben tenerse en cuenta: com 
centración de O.E., temperatura, tiempo, hu¬ 
medad relativa y presión, ninguno de los 
cu ales debe dejar de ser considerado si se 
quieren obtener resultados seguros. 

Las aplicaciones más importantes docu¬ 
mentadas se exponen en el Cuadro 35.V. 

Sin embargo, debemos senalar que álgunos 
materiales y drogas resultan perjudicados 
por el O.E., tales como la estreptomicina, vi¬ 
tamina B 12 y proteínas. Los materiales mar¬ 
cados (x) en el Cuadro 35.V sufren deterio- 
ros o modificaciones. 

Esta acción perjudicial requiere un comen¬ 
tário especial, porque los estúdios bioquími¬ 
cos realizados en ese sentido se han manteni- 
do alejados de los realizados en el campo de 
la aplicación farmacêutica y en realidad 
constituyen un valioso aporte a su mecanis¬ 
mo de acción. 

En 1954 Fraenkel y Conrat (44) estudia- 
ron por primera vez la acción de los 1.2 epó- 
xidos sobre las proteínas, encontrando que 
las reacciones que se pueden producir están 
representadas en el siguiente esquema ge¬ 
neral: 


,c = o 



Pr --— NH 2 
N \ X C 6 H 4 OH 


OH 


SH 


+ CH 2 —CH.IU>Pr 

\ / 

O 


/ \ 

OCH 2 —CHOH—R 
CIL,—CHOH—R 

\\ 

\ C 6 H 4 OCH 2 —CHOH—R 
'S—CH 2 —CHOH—R 


Al parecer, la mayor acción sobre las pro¬ 
teínas corresponde a la acción sobre el 
—C = O; la reacción se produce en solución 

\ 

OH 

acuosa a temperatura ambiente. 

Posteriormente, Windmueller y cols. (45) 
demostraron que el tratamiento de la caseína 


por O.E. producía una disminución de la his- 
tidina, metionina y lisina. Por otra parte, 
Backerman y cols. (46) encontraron destruc- 
ción de la tiamina, nicotinamida, piridoxina, 
riboflavina y ácido fólico. 

Se acepta en la actualidad que el mecanis¬ 
mo de acción esterilizante dei óxido de eti- 
leno se explica por su actividad como agente 
alquilante. 
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CU ADRO 35.V. APUCACIONES MAS IMPORTANTES, DOCUMENTADAS DEL OXIDO DE 

ETILENO COMO ESTERILIZANTE,* 


Fecha 

Autor 

Material tratado 

Referencia 

1940 

C. L. Griffith y L. P. Hall 

Pancreatina (x) 


(30) 

1942 

J. Jesair y C. Williams 

Especias y alimentos 


(31) 

1947 

H. Hansen y W. Snyder 

Médios de cultivo 


(32) 

1950 

F. Lorenz, P. Starr y R. Bouthelet 

Huevos 


(33) 

1950 

S. Kaye 

Equipo de hospital 


(34) 

1950 

A. T. Wilson 

Vendajes 


(36) 

1950 

A. Wilson y P. Bruno 

Médios de cultivo 


(35) 

1951 

F. B. Engley 

Plásticos 


(37) 

1952 

S. Kaye, H. Irminger y C. R. Phillips 

Penicilina (x) 





Estreptomicina (x) 


(38) 

1953 

J. Lazarus, P. Eisman y D. Jaconia 

Mezcla neurolítica con etilcelulosa 

(25) 

1928 

R. Cotton y R. Roark 

Especias (insecticida) 


(39) 

1936 

Schroeder y Bossert 

Bactérias 


(8) 

1936 

G. Kirby, L. Atkin y C. Frey 

Hongos 


(40) 

1953 

C. A. Hugnagel y cols. 

Material para injertos recogidos 




postmortem 


(20) 

1960 

A. Bracken, C. C. Wilton Davies y 

Corazón - pulmón artificial 

- respi- 



F. E. Weale 

radores - endoscopio 


(41) 

1960 

C. F. Banvell y M. A. Freeman 

ld. 


(26) 

1960 

M. A. Freeman y C. Barwell 

Id. 


(43) 

* Los 

materiales marcados (x) sufren deterioros o 

modificaciones. 




d. Factores que Influyen en la 
Esterilización 

Se ha reconocido la importância práctica- 
mente similar que tienen la concentración 
de O.E., la humedad , la temperatura y la 
> presión, de las cuales es función el tiempo ne- 
cesario para esterilización. 

Phillips (10) demostró en estúdios preli¬ 
minares que el O.E. se comporta de la mis- 
ma manera que los desinfectantes químicos 
y, por lo tanto, responde a la ecuación ge¬ 
neral de Porter (47) 

N # 

log — = kt , siendo 
N 

N 0 = concentración inicial de bactérias 
N = concentración de bactérias al termi¬ 
nar el tiempo de contacto 
k — constante que expresa la velocidad 
de muerte. 

Esta fórmula corresponde gráficamente a 
una recta cuya pendiente es k. Haciendo de- 
terminaciones de concentración inicial de 
gérmenes y en el proceso de esterilización, 
Phillips encontró una confirmación experi¬ 
mental dei valor de h Con esos resultados 


pudo llegar a definir esa constante como la 
recíproca dei tiempó requerido para matar el 
90% de los microorganismos, ya que 

N o 

l°g— = . . lOg 10 — kt( D0 %) 

1 

o sea k — - 

o también 

= 1/fe 

En sus experiencias Phillips demostro que 
existe una relación inversa entre tiempo y 
concentración de O.E. Entre 22.1 y 884 
mg/l doblando la cantidad se reduce el 
tiempo a la mitad (Cuadro 35.VI). 

Con esos datos pudo determinar la influen¬ 
cia de la temperatura y calcular el coeficiente 
que le corresponde, encontrando un factor 
igual a 2.74 por cada rango de 10 °C (Q 11t = 
2.74). 

Estas conclusiones han sido revisadas por 
Emst y Shull (48), quienes consideran po¬ 
ço afortunado el que la aplicación dei O.E. 
a la práctica se haya hecho sobre esas ba¬ 
ses, ya que en el curso de sus investigacio- 
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CU ADRO 35. VI. VALORES Ct 00 DE OXIDO 
DE ETILENO Y ESPOROS DE B. GLOB1GGI 
EN HORAS (11) 


Concentración 

de 

O. E. (mg/l) 

5°C 

Valores Ct^ 

25 °C 

a 

37°C 

22.1 

>36 

7.2 

1.7 

44.2 

31.2 

3.3 

0.9 

88.4 

17.5 

1.6 

0.6 

442 

< 5 

0.5 

0.2 

884 

< 5 

0.35 

<0.1 


nes de esterilización, por encima de 37 °C y 
a m ay ores concentraciones, resulto evidente 
que las relaciones de concentración, tem¬ 
peratura y táempo no eran tan simples, sobre 
todo en los equipos de aplicación industrial. 
Para dar mayor precisión, estos autores uti- 
lizan la designación T C D T (thermochemi- 
cal death time) para definir al tiempo mí¬ 
nimo requerido para destruir completamente 
un cultivo microbiano expuesto a un agente 
químico, bajo condiciones específicas de con¬ 
centración y temperatura. En ese sistema, se 
considera el vapor de agua como un agente 
auxiliar. 

De acuerdo con los resultados experimen- 
tales obtenidos con un equipo muy correcto 
y en condiciones precisas, los autores en- 
cuentran que en el rango de concentración 
de O.E. entre 22.1 a 884 mg/l y a tempera¬ 
tura de 5 a 37°, la relación dei T C D T 
y la concentración corresponde a los resul¬ 
tados de Phillips (11). Fuera de estos limi¬ 
tes, ya sea, por aumento de la concentración 
o de la temperatura, los resultados no con- 
cuerdan y los datos de Phillips tienen tendên¬ 
cia a valores de Ct^ más elevados en las con¬ 
centraciones altas de O.E. y no constituyen 
una representación característica dei sistema 
de O.E. y el valor de 2.74 para Q ut en reali- 
dad está compuesto por dos expresiones: 
Q 10 = 1.8 y Q J0 > 1.8 y debe llegarse a la 
conclusión de que el sistema O.E. —materia- 
les celulares, es el resultado de fenómenos 
físicos, de adsorción y difusión y no refleja 
una reacción química específica per se. 
Por otra parte, la distribución de la tempe¬ 
ratura en la autoclave debe ser controlada. 
Emst y Doyle (51) colocaron tres termocu- 
plas en lugares escogidos, encontrando según 


las circunstancias, diferencias variables entre 
los tres puntos con una menor diferencia 
cuando se ingresaba el O.E. previamente ga- 
sificado y calentado a la temperatura de ré- 
gimen. 

Desde el principio de la aplicación prácti- 
ca dei método de esterilización por O.E., el 
factor humedad se presentó con caracteres de 
controvérsia. El primer trabajo experimental 
específico de este factor lo realizaron Kaye y 
Phillips (10) quienes determinaron la velo- 
cidad de esterilización a diferentes valores de 
humedad relativa (H.R.), tanto en esporos 
de Bac. globigii germen adoptado como indi¬ 
cador biológico, soportados por tejidos, en 
aerosoles como en suspensiones acuosas dei 
mismo germen. 

En general, encontraron que la H.R. ele¬ 
vada retardaba la esterilización y lsf veloci- 
dad aumentaba hasta un valor de 28% de 
H.R. por debajo dei cual volvia a disminuir. 
Esta disminución de la actividad bactericida 
con alta H.R. había sido observada para otros 
vapores por Puck (49) y explicada como una 
disminución de la humedad dei germen con 
el descenso de la H.R., pero la H.R. de la 
película de aire que lo rodea siendo menor, 
contendrá una mayor concentración de des¬ 
infectante. Sobre esa base. Puck derivó una 
expresión matemática que le permite compa¬ 
rar la acción desinfectante de un vapor estu- 
diando la de sus soluciones acuosas. 

Naturalmente que un mecanismo de este 
tipo requiere humedad mínima, que los au¬ 
tores consideran como de 28%. La aplica¬ 
ción de vacío puede alterar este sistema e 
incluso determinar la formación de pelícu¬ 
las anormales y más resistentes a la pene- 
tración. 

Sin embargo, en la actualidad la mayoría 
de los investigadores atribuyen una impor¬ 
tância mayor a Ia humedad. Ernst y Shull 
(48) demostraron que las dificultades para 
ima buena difusión de la humedad limitan 
también la eficacia dei O.E., así, los materia- 
les muy secos exigen una mayor humidifi- 
cación. Los autores introdujeron entonces el 
concepto de prehumidificación y posterior- 
mente estudiaron la influencia de la natu- 
raleza de los materiales y su tratamiento pré¬ 
vio. En el estúdio de la esterilización de su¬ 
perfícies duras, sin tratamientos prévios, en¬ 
contraron una mayor resistência que en las 
superfícies porosas, por ejemplo, en las hojas 
de alumínio no lavadas previamente, los gér¬ 
menes resisten la esterilización. 
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Es interesante comparar esta situación con 
los materiales porosos pudiendo apreciarse 
que las hojas de aluminio son siempre más 
difíciles de esterilizar. Además, los dos ma¬ 
teriales se esterilizan más rápido cuando es- 
tán limpios y después dei tercer lavado esa 
diferencia es mínima. 

El principio de prehumidificación bajo va- 
cío permite una penetración más profunda de 
la humedad en los materiales y participa au¬ 
mentando la dinâmica de la difusión. Desta¬ 
camos la consideración de este factor, porque 
ha sido motivo de controvérsias desde los 
trabajos iniciales de Kaye y Phillips que reco- 
mendaron una H. R. de 33%, mientras Ernst 
y Shull (48), Perkins y LIoyd (52) y Mayr 

(50) presentaron pruebas experimentales de 
que la eficacia de la esterilización aumenta 
con la humedad, condición actualmente re- 
conocida como válida y en la práctica tanto 
el O.E. como el vapor de agua aumentan en 
forma recíproca su penetración a través de 
las películas, sobre todo de plásticos. Este 
hecho ha sido observado por Emst y cols. 

(51) cuando un sobre de polietileno cerrado 
se coloca en el esterilizador con elevada H. R. 
ésta no difunde a través de la película, pero 
cuando se adiciona O.E. al sistema, se pueden 
apreciar gotas de agua en el interior, actuan- 
do como portador. La recíproca es cierta pa¬ 
ra materiales poco permeables al O.E. (ny- 
lon MR , celofán MR ). 

é. CambiPs en la Concentración 
dei O.E. Durante el Proceso 
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Fig. 35.31. Absorción de óxido de etileno por algo* 
dón en un esterilizador de laboratorio a 140°F (68) 
C Reproducido con autorización de American Pharma- 
ceutical Association'). 


ciones muy cuidadosas en un equipo seguro 
para evitar pérdidas por difusión. Sus resul¬ 
tados demuestran: 

— En el equipo que tiene como única car¬ 
ga recipientes con agua de superfície y 
volúmenes conocidos, la pérdida de con¬ 
centración es muy sensible ya a las 7 
h y prácticamente lineal. 

La absorción de O.E. aumenta sensible- 
mente cuando se introduce una carga 
de algodón. 

—Si la carga es humedecida en condicio¬ 
nes bien definidas, la pérdida de O.E., 
se acelera fuertemente. 

— Dos gráficos representativos son las Figs. 
35.30 y 35.31. 


Aunque no se habían mencionado anterior¬ 
mente variaciones sensibles en la concentra¬ 
ción dei O.E. en la mezcla durante la esteri¬ 
lización, Satas (68) ha realizado determina- 



Fig. 35.30. Elincinación de óxido de etileno de un 
esterilizador vacío de laboratorio a diferentes tem¬ 
peraturas y superfícies húxnedas para absorción de 
gases (68) ( Reproducido con autorización de Ameri¬ 
can Pharmaceutical Association ). 


Se ha estudiado la distribución dei O.E. 
dentro de la autoclave cuando se le introduce 
mezclado con C0 2 , con freón 11 y freón 12, 
comprobando la posibilidad de una estratifi- 
cación en algunos casos peligrosa, que de¬ 
pende además de la forma de ingreso y la 
temperatura recíproca de la carga y dei gas 
que se introduce. Las mezclas con C0 2 in- 
yectadas a una temperatura similar a la 
carga, son las que dan resultados más sa- 
tisfactorios. 

f. Autoclaves para Esterilizar 

con Oxido de Etileno 

Los equipos que se emplean corresponden 
a disenos comerciales por lo general produ- 
cidos en las fábricas tradidionales de auto- 
claves para vapor. En principio, puede decirse 
que toda autoclave de ese carácter, dotada de 
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Fig. 35.32. Autoclave pequeno para este rilizar con 
óxido de etileno, aplicando la mezcla contenida en un 
tubo, suficiente para cada ciclo 


bomba de vacío es útil para trabajar con las 
mezclas de óxido de etileno que hemos men¬ 
cionado anteriormente. 

En los equipos más pequenos es posi- 
ble trabajar con tubos de mezcla, cuyo tama- 
no permite incorporar la cantidad de gas ne- 
cesario para cada ciclo operatorio. En este 
caso, no existe ningún problema en lo que se 
refiere a la composición de la mezcla que 
se incorpora al equipo, porque ingresa la to- 
talidad dei contenido (Fig. 35.32). 

En los equipos mayores, la mezcla está con¬ 
tenida en cilindros de mayor capacidad y se 
debe dosificar la cantidad a emplear. La 
concentración varia de acuerdo con las con¬ 
diciones determinadas por las características 
dei material y los factores mencionados an¬ 
teriormente, pero está casi siempre dentro 
dei orden de 450 a 900 mg de óxido de eti¬ 
leno puro por litro de autoclave (Fig. 35.33). 

Dadas las características de las mezclas, 
se debe diferenciar las que corresponden a 
un diluyente gaseoso (nitrógeno, anhídrido 
carbónico) de los diluyentes clorofluorados, 
que son líquidos a la temperatura y presión 
dei cilindro, con absorción de calor al cam¬ 
biar de estado. No conviene calentar los ci¬ 
lindros, sino transferir la carga necesaria a 


un tanque intermediário que se puede cale- 
faccionar de preferencia por circulación de 
agua caliente a través de un serpentín o doble 
pared, con lo que se obtendrá un ingreso ho¬ 
mogéneo de gases a la câmara de la autoclave. 

g. Ciclo de Esterilización 

La carga de la autoclave se puede preparai 
con las mismas consideraciones que hemos 
establecido para la esterilización por vapor, 
asegurando la posibilidad de que la mezcla 
gaseosa se distribuya uniformemente en todos 
los sectores, favoreciendo su difusión y con- 
vección. 



Fig. 35.33. Autoclave mayor con mezcla estexilizante 
contenida en cilindros. 
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La naturaleza de los materiales hace nece- 
sario protegerlos de la infección posterior, pre- 
caución que se simplifica teniendo en cuen- 
ta que se los puede envolver en sobres o sa¬ 
cos de polietileno, que se cierran hermética¬ 
mente al calor después de haber eliminado 
por compresión la mayor parte dei aire que 
pueda quedar en el interior. También puede 
dejarse una abertura en el envase, que per¬ 
mita la salida dei aire a través de una torun- 
da de algodón, que actúe como filtro. 

Una vez cargada la autoclave y estableci- 
das las condiciones de temperatura y hume- 
dad, se procede a dar vacío para eliminar, en 
la forma más completa posible, el aire de la 
câmara y el que pueda estar ocluido en los 
materiales. Se deja un período para estabili¬ 
zar la presión y se rompe el vacío con el in- 
greso de la mezcla esterilizante, dejándola 
actuar durante un período variable de acuer- 
do con la consideración de los factores tra¬ 
tados anteriormente, pero que por lo general 
está entre las 6 y las 12 h. 

Cuando se trate de reducir los tiempos por 
debajo de ese período, es conveniente hacer 
controles experimentales. 

Al terminar, se procede a hacer nuevamen- 
te vacío, con preferencia con bomba de ani- 
Uo de agua, ya que la mezcla se elimina 


así disuelta, se deja un período de 15-30 min 
para favorecer la eliminación de óxido de 
etileno residual y se rompe el vacío por in- 
greso de aire estéril a través de un filtro 
seguro. 

Este ingreso de aire puede emplearse como 
sistema para la “purga"’ de la carga, asegu- 
rando la eliminación dei óxido de etileno re¬ 
sidual y puede repetirse a los efectos de lo¬ 
grar una mayor eficacia en ese sentido. 

Se debe recordar que el caucho, los sili¬ 
cones y algunos plásticos son resistentes a 
ceder los restos de óxido de etileno. También 
se debè tener en cuenta el destino dei mate¬ 
rial, ya que si las cantidades son significati¬ 
vas, puede provocar irritación en las manos 
en el caso de los guantes, o inflamaciones 
venosas en el caso de los catéteres. 

Por ese motivo conviene dejar el material 
al aire libre 24 h después de esterilizado, 
antes de colocarlo en su sobreenvase. 

En la Fig. 35.34 se expone una interpreta- 
ción gráfica dei ciclo de esterilización. 

35.4. ESTERILIZACIÓN POR 
RADIACIONES IONIZANTES 

La incorporación a la medicina humana 
de materiales termolábiles de naturaleza só- 



Fig. 35.34. Ciclo de esterilización por óxido de etileno. 

1. Vacío inicial. 7. Horas de exposición. 

2. Período de establlización. 8. Vacío terminal. 

3. Carga de gas. 9. Vacío posterminal. * 

4. Hora de partida. 10. Condiciones de la cámara-presión (libras por pul- 

5. Período en que se mantiene la presión dei gas. gada cuadrada). 

6. Humedad controlada, 40/50%. 11- Atmósferas-presión absoluta. 
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Frc. 

1. Ondas eléctricas. 

2. Ondas de radio. 

3. Infrarrojo. 

4. Ultravioleta. 


35.35. Espectro electromagnético. 

5. Rayos X. 

6. R adi aciones gamma. 

7. R adi aciones cósmicas. 


lida, especialmente prótesis a base de plás¬ 
ticos y suturas quirúrgicas, ha hecho nece- 
saria la búsqueda de métodos para esteriliza¬ 
ción en frio. 

Esto ha determinado la aparición de los 
métodos de esterilización por gases descri¬ 
tos en el título anterior, y por radiaciones 
ionizantes, definiendo como tales a las radia¬ 
ciones que son capaces de separar electrones 
de los átomos, produciendo iones positivos. 
Estos electrones desplazados pueden unirse a 
otros átomos, formando iones negativos; si el 
electrón recibe energia insuficiente para ser 
separado, pero se desplaza de su órbita a 
otra vecina, lo que se produce es un átomo 
excitado. 

Una clasificación de las radiaciones por su 
naturaleza permite ordenarias en dos grupos: 
electromagnéticas y partículas. 

A las primeras podemos ilustrarias con el 
esquema de Proctor y Goldblith (64) (Fig. 
35.35.) 

Las radiaciones que se emplean en la prác- 
tica pertenecen al grupo de las radiaciones 
ionizantes, cuya técnica ha visto facilitada 
su aplicación, en esta era atómica, por la dis- 
ponibilidad de grandes conoentraciones de ra¬ 
diaciones, ya sean producidas por los acele¬ 
radores de partículas o por radioisótopos. 

Entre las ventajas que tales métodos pre- 
sentan, pueden considerarse las siguientes: 

— Se esteriliza a temperatura ambiente y 
en algunos casos a temperaturas extre¬ 
madamente bajas. 

— No produce alteración de los caracteres 
organolépticos (alimentos), aunque hay 
excepciones. 


— El recipiente puede ser constru^lo tam- 
bién con materiales de baja resistência 
térmica. 

— No produce alteración de características 
químicas, aunque existen muchas ex¬ 
cepciones. 

— En algunos casos puede irradiarse el 
material terminado y aun envasado. 

En general, todas las formas de energia io- 
nizante, desde las radiaciones ultravioleta, 
rayos X, rayos gamma, electrones de alta 
energia, prótones, partículas, alfa o neutro- 
nes, tienen un mecanismo similar y son ca¬ 
paces a dosis adecuadas, de destruir cualquier 
forma de vida, principalmente la de los mi¬ 
croorganismos. 

La cantidad de energia ionizante que se re- 
quiere, depende de vários factores: la natu¬ 
raleza de la energia misma, la sensibilidad 
dei microorganismo, su concentración en el 
medio, la naturaleza dei medio y las condi¬ 
ciones de irradiación. 

La irradiación puede producir también 
efectos indeseables sobre las propiedades de 
la sustancia irradiada, efectos que pueden 
ser controlados en alguna medida por la se- 
lección apropiada dei tipo de energia ioni¬ 
zante y las condiciones de aplicación. 

Por lo tanto, se deben establecer las bases 
para la selección dei método más apropiado: 

■— Es conveniente usar sólo los agentes io¬ 
nizantes que provoquen la aceleración 
de los electrones. Los prótones, partícu- 
* las alfa, neutrones y otras partículas 
nucleares que aceleran los prótones no 
son convenientes, ya que pueden produ- 
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cir radiactividad artificial en los ma* 
teriales tratados. 

— De esas radiaciones, la luz ultravioleta 
no puede emplearse para la esteriliza- 
ción de materiales sólidos, pero sí para 
fluidos, especialmente cuando se trata 
de soluciones límpidas, ya que en otras 
condiciones su penetración es muy baja. 

— Los rayos X tienen una penetración más 
elevada, pero sólo menos dei 5% de la 
energia primaria se transforma en ra¬ 
diaciones de ese carácter. Por otra par¬ 
te, se requiere mucho tiempo para la 
esterilización. También debe tenerse en 
cuenta la disponibilidad práctica de 
equipos y el costo para proceder de una 
manera segura y económica al aprove- 
chamiento de la energia necesaria. Al 
hacer la descripción, en particular, se- 
nalaremos las ventajas o inconvenientes 
de cada método y de los equipos em- 
pleados. 

— También tiene importância que el méto- 
ào permita la irradiación dei material 
en cualquier estado: sólido, líquido, ga- 
seoso, y en formas particulares de esos 
estados: congelado, liofilizado, emul¬ 
sionado, coloidal, etc. 

— Los rayos catódicos producen electrones 
que, acelerados, actúan como las radia- 
ciones beta. Su prodiicción se hace con 
un elevado aprovechamiento de la ener¬ 
gia (75%) y producen la esterilización 

- con rapidez, aunque su penetración es 
menor que la de los rayos X de un vol- 
taje similar. 

— Las partículas alfa y aunque son ionizan- 
tes, tienen pequena penetración en la 
matéria, aproximadamente la de la luz 
ultravioleta y no se usan en esteriliza- 
ción. 

Por lo tanto, desde el punto de vista prác- 
tico, la esterilización por radiaciones debemos 
limitaria a las siguientes: 

• Luz ultravioleta para la esterilización de 
líquidos o soluciones transparentes y 
de gases sin polvo en suspensión. 

• Radiaciones beta. 

• Radiaciones gamma. 

A. Luz Ultravioleta 

a. Naturaleza y Propiedades 

La luz ultravioleta está constituída por fo- 
tones de baja energia intrínseca. La línea 


de 2 537 Ã dei arco de Hg corresponde a 
una energia de fotones de aproximadamen¬ 
te 5 electrón voltios. 

Los rayos correspondientes a la zona ul¬ 
travioleta pueden ser divididos en: 

— 3 150 —4 000 Ã—Corresponde a la de 
las radiaciones solares, tal cual llegan 
a la tierra. 

— 2 800—3 150 Â—Provocan eritema y 
pigmentación de la piei. 

— 2 800—Fuerte poder bactericida. Provo¬ 
can eritema y conjuntivitis. 

— 2 000—Provocan la formación de ozono 
en el aire. 

La mayor acción germicida se obtiene a 
2 650 À. 

La radiación empleada en la práctica es la 
que corresponde a 2 537 Ã producida por la 
lámpara de Hg y corresponde al 75% de 
la óptima. Hay que tener en cuenta que la re- 
lación entre la intensidad de radiación y 
tiempo de exposición dei material es cons¬ 
tante. 

Los microorganismos tienen, sin embargo, 
una resistência variable que está influída 
también por el medio donde se encuentran. 

En el Cuadro 35.VII se dan algunos valores 
expresados en milivatios-segundo/cm 2 para 
lograr la muerte dei 90% de los microorga¬ 
nismos que se expresan, tomados de un cua¬ 
dro de Soldi y Piliego (69). 

En el Cuadro 35.VIII se puede apreciar el 
incremento necesario de esos valores, cuan¬ 
do se quiere aumentar el porcentaje de inac- 
tivación. 

Las lámparas germicidas emiten aproxi¬ 
madamente y 4 de la energia absorbida bajo 
forma de rayos ultravioleta de 2537 Â, rendi- 
miento que es variable con la temperatura, 
alcanzando un óptimo a 25 °C. La potência 
germicida se expresa en milivatios referidos 
a A. Su duración es dei orden de 2 200-2 500 h, 
(Fig. 35.36). Las variaciones en la longi- 
tud de onda determinan acciones variables 
que se pueden apreciar en el gráfico de la 
Fig. 35.36. 

Los inconvenientes que surgen dei empleo 
de las lámparas germicidas son: 

— Producción de ozono en el aire. A este 
respecto, la única solución*se obtiene por 
la filtración en el tubo de las radiacio- 

o 

nes de menos de 2 000 A. 
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Fic. 35.36, Potência germicida y otras acciones según la longitud de onda en ei ultravioleta (69). 


CUADRO 35.VII. MILIVATIOS/SEG/CM 2 NECESARIOS PARA PRODUCIR LA MUERTE 
DEL 90% DE LOS GERMENES CON RADIA CION ULTRAVIOLETA (69) 


Microorganismo 

Bacillus anthracis 
S. enteriditis 
B. megatherium (veg.) 

B. megatherium (esporos) 
B. paratyphosus 
B. subtilis 
B. subtilis 

Corynebact. diphteriae 
Ebertheüa typhosa 
Escherichia coli 
Micrococcus candidus 
Micrococcus piltonesis 
Micrococcus aphaeroides 
Neisseria catarrhalis 
Phytomonas tumefaciensi 
Proteus vulgaris 
Pseudomonas aeruginosa 


Dosis 

Microorganismo 

Dosis 

4.52 

Pseudomonas fluorescens 

3.5 

4.0 

S. typhimurium 

8.0 

1.13 

Sarcina lutea 

19.7 

2.37 

Serratia marcescens 

2.42 

3.2 

Serratia marcescens 

2.2 

7.1 

Serratia marcescens 

0.83 

6.0 

Bac. dysenteriae 

2.2 

3.37 

Shigella paradysenteriae 

1.68 

2.14 

Spirillum rubrum 

4.4 

3.0 

Staphylococcus albus (veg.) 

1.84 

6.05 

Staphylococcus albus (esporos) 

3.3 

8.1 

Staphylococcus aureus 

2.18 

10.0 

Staphylococcus aureus 

2.6 

4.4 

Staphylococcus aureus 

4.95 

4.4 

# Streptococcus hemolyticus 

2.16 

2.64 

Streptococcus lactis 

6.15 

5.5 

Streptococcus viridans 

2,0 
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CU ADRO 35.VIIL DOSIS NECESARIA EN 
MILIVATIOS/SEG/CM 2 PARA INACTIVAR 
PORCENTAJES CRECIENTES DE 
BACTERWM COL1 (69) 


% de 

inactivación 

Dosis necesaria 

de U. V. 2 537 
0 

A en mW/ 
seg/cm 2 

10 

0.03 

18 

0.06 

33 

0.12 

50 

0.21 

63.2 

0.30 

80 

0.48 

86.5 

0.60 

90 

0.69 

95 

0.90 

98 

1.17 

99 

1.38 

99.5 

1.59 

99.8 

1.86 

99.9 

2.07 

99.99 

2.76 


— Conjuntivitis: inflamación molesta aun- 
que reversible, fácil de controlar con ga¬ 
fas protectoras de vidrio común (tam- 
bién lateral). 

—Eritema: problema de protección dei per- 
sonal, que se resuelve con vestimenta 
' adecuada. 

b. Aplicaciones : 

— Esterilización de líquidos y soluciones : 
Debe tratarse de líquidos límpidos; la 
única acción secundaria a senalar co¬ 
rresponde a la esterilización de solucio¬ 
nes aromáticas, en las que pueden al- 
terarse los caracteres organolépticos y 
algunos aminoácidos. 

La profundidad de la penetración eficaz de 
la radiación en un medio varia, como ya he¬ 
mos indicado, con las características dei 
mismo: décimas de milímetros en la leche, 
algunos milímetros en los vinos y decenas de 
centímetros para las aguas potables poco 
transparentes. 

— Esterilización dei Aire: Eficaz contra 
bactérias, hongos y virus. Se puede apli¬ 


car en forma de irradiación directa o 
indirecta. La primera es muy eficaz cuan- 
do se trata de zonas claramente delimita¬ 
das, pero crea el problema de la protec¬ 
ción dei personal. 

— Esterilización de superficies: Sólo por 
irradiación directa se pueden obtener 
buenos resultados, pero debe asegurar- 
se el acceso de los rayos a todas las par¬ 
tes dei material. No se la recomienda 
para obtener instrumental estéril, pero 
sí para mantener equipos o vestimenta 
antes de su uso. 

— Esterilización por Irradiación Directa : 

1. Con instalación de las lámparas germi- 
cidas en el interior dei local: se instalan 
de tal manera que se provoque la re- 
flexión de los rayos bacia la zona álta 
dei local y que desde ésta sean refleja- 
dos al resto. Para lograr un resultado 
eficaz se usan materiales de elevado 
coeficiente de reflexión en la zona alta 
y de coeficiente bajo en las zonas in¬ 
feriores. 

2. Empleando un túnel de esterilización 
con aspiración de aire externo. El tú¬ 
nel, cuya sección y longitud están de¬ 
terminados por el caudal de aire nece- 
sario para renovar el dei ambiente, se 
construye generalmente de sección rec- 
tangular o circular y debe tener entrada 
de hombre para permitir la instala- 
lación de lámparas, pudiendo aprove- 
charse también para el acondiciona- 
miento dei ambiente. Con ese fin se 
pueden instalar paneles de calefacción, 
refrigeración, humidificación, además 
de la cascada de lámparas germicidas. 
Es necesario colocar filtros para aire en 
el momento de su ingreso, que aseguren 
la buena conservación de los paneles y 
de las lámparas. Debe recordarse que 
la circulación dei aire por el túnel hay 
que hacerla de tal manera que ingrese 
al local estéril impulsado desde el ex¬ 
terior y no aspirado, porque de ese mo¬ 
do se crea en todo el sistema una pre- 
sión positiva que impide el ingreso de 
aire no estéril por falsas vias. 

La Fig. 35.37 permite calculaç el número 
de lámparas necesarias para diversas seccio¬ 
nes dei túnel, que expresa el grado de esteri¬ 
lización que se pretende. En abscisas está in- 
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Fig. 35.37. Diagrama para calcular las lámparas necesarias de radiación ultravioleta (69). 


de alre desinfectado por WU.V 2537A 
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dicado el diâmetro de un túnel circular. Su 
intersección con la curva anterior da los m 3 
de aire que se pueden esterilizar en un mi¬ 
nuto por cada vatio de radiación u.v. de 
2 537 A. Los datos valen para el túnel cua- 
drado o circular. En el caso en que sea rec- 
tangular, se multiplica el resultado por un 
factor de corrección que se toma de las or¬ 
denadas dei gráfico que está en la parte 
superior izquierda de la figura y en cuyas 
abscisas se encuentra la relación de longitud/ 
ancho dei túnel. 

Recordar que una lámpara de 15 vatios 
produce sólo 2.9 vatios de irradiación útil y 
la de 30 vatios, da 7.2. Se puede trabajar en 
circuito cerrado, con las limitaciones propias 
de los ambientes confinados. 

B. Radiaciones Beta 

El empleo de las radiaciones beta se rea¬ 
liza en la práctica con aceleradores de elec- 
trones de alto voltaje, radiación que tiene la 
misma naturaleza que los rayos beta de los 
cuerpos radiactivos. Su incorporación efecti- 
va se vio limitada por dos condiciones prin- 
cipales: el costo inicial y la poca penetración. 
A esto debía agregarse la necesidad de per- 
sonal altamente especializado para su mane¬ 
jo y mantenimiento. Se considera establecido 
que la ionización producida por una energia 
de 2 Mev* es suficiente para la mayor parte 
de las esterilizaciones comentes. La penetra- 
> ción total demostrada por Foster y Knoweton 
para esa energia es dei orden de 0.4 plg en 
materiales de la unidad de densidad y que a 
cada Mev de aumento se produce un incre¬ 
mento de 0.2 de plg en la penetración. Sin 
embargo, sólo cerca dei 60% dei espesor 
penetrado se puede considerar útil para la 
esterilización; por lo tanto, la penetración 
esterilizante de un rayo de electrones de 2 
Mev sólo puede ser estimada en 0.24 plg de 
unidad de densidad. Cuando se necesita au¬ 
mentar la densidad hay que incrementar la 
energia. 

Las curvas de la Fig. 35.38 dan una idea 
clara de la dosis relativa y su efecto en la 
penetración. 

La esterilización electrónica debe ser exac- 
tamente adaptada a un problema concreto y 
a una línea de fabricación, evitando siempre 

* Mev: energia equivalente a la adquirida por el 
electrón acelerado por un potencial de un mil km de 
voltios. 



Fig. 35.38. Penetración de radiaciones beta en fun- 
clón de la dosis. 


los obstáculos interpuestos entre el objeto 
a esterilizar y la radiación. 

El equipo inicial para aprovechar la ac- 
ción esterilizante de los electrones acelerados 
fue el acelerador electrostático de van de 
Graaff, posteriormente modificado por varias 
empresas, entre ellas High Voltage En- 
gineering Corporation, que produjo al prin¬ 
cipio el equipo original y luego un modelo 
modificado, eliminando las partes móviles de 
la fuente de alta tensión y el Linac de la 
Hughes Aircraft Company. 

Un acelerador está representado por los si- 
guientes elementos: 

1. La fuente de electrones, constituída por 
un filamento calentado a alta tempera¬ 
tura. 

2. El tubo acelerador o haz de electrones, 
al vacío, sometido a una diferencia de 
potencial de vários Mev que les comu¬ 
nica una velocidad similar a la de la 
luz. El tubo termina en una ventana de 
salida, de metal, para el pasaje de los 
electrones al aire. 

3. Un campo para uniformar el haz y dar- 
le una sección rectangular. 

4. La fuente de alta tensión. 

El acelerador propiamente dicho está en¬ 
cerrado en una envoltura metálica hermética, 
con un gas aislante (hexafluoruro de azu- 
fre). El conjunto se instala protegido poi 
aros de cemento y los objetos circulan 
por cinta transportadora. 

En la Fig. 35.39 se puede apreciar un 
acelerador de High Voltage Engineering Cor¬ 
poration y en la Fig. 35.40 el esquema de 
esterilización de un Linac. 
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Fio. 36.39. Acelerador de High Voltage Engineering 
Corporation. 


C. Badiaciones Gamma: 

EI ,iu Co es actualmente la fuente radiactiva 
más susceptible de utilización industrial, co¬ 
mo también lo es, por otra parte, en radiolo¬ 
gia con telecobaltoterapia. Produce una 
radiacíón gamma de 1.27 Mev de energia 
media, suficiente para penetrar los objetos 
más espesos. Âdemás, su vida media es pro¬ 
longada, puesto que el periciclo dei G0 Co es 
de 5 anos y la actividad antibiótica de los 
rayos es muy grande. 

Un esquema simple puede obtenerse ob¬ 
servando el funcionamiento dei Gammacell 
220 de la Atomic Energy of Canada. Irradiador 
de laboratofio cargado con °°Co, con una ac¬ 
tividad total de 24 000 cuiies, que correspon- 
den a una dosis de 2 x 10« roentgens por 
hora en el punto central de la câmara de 
irradiación y que satisface las medidas 
de protección indicadas por la International 
Commission on Radiological Protection y la 
U. S. National Committee on Radiation Pro¬ 
tection. 

La unidad de radiación está constituida 
por una cápsula alargada de acero inoxida- 
ble para almacenar el G0 Co. Estas unidades 
se dxsponen en foima concêntrica de mane- 
ra de formar un anillo, que deja en su in¬ 
terior Ia câmara para irradiar. En esas con¬ 
diciones y por aislamiento con plomo, la 
fuente es inaccesible al personal que la utili¬ 
za. 

El material a irradiar tiene acceso por un 
cilindro de plomo a través dei cual se hace 
llegar la câmara que contiene la muestra. 
Esta câmara, también cilíndrica, se constru- 
ye de aluminio anodizado. Todo el equipo 
tiene dispositivos de seguridad que impiden 
los accidentes por errores de operación. 

Los equipos industriales funcionan sobre 
el mismo principio con detalles de instala- 


ción que indicaremos en algunos aspectos de 
importância, tomando como base una planta 
proyectada por la Nuclear Chemical Plant 
Ltd. de Londres. Para una instalación previs¬ 
ta con una carga de 40 000 curies se puede 
calcular que si se aplica la esterilización a 
un material con una densidad de 0.24 g/cm 3 
se puede lograr el tratamiento de 13.1 kg/h. 
La fuente de irradiación también está prepa¬ 
rada para alojar los tubos Wantage Standard. 
El fi0 Co es almacenado en esos tubos en gru¬ 
pos de 24 “lápices” de acero inoxidable de 
0.45 plg de diâmetro y 6.26 plg de largo. El 
peso de Co de una actividad de 6.9 curies/g 
es de 2 400 g. La carga en el tipo de apara¬ 
to descrito puede llevarse a 250 000 curies. 
Cu ando la fuente de irradiación es inferior 
a 100 000, la instalación debe asegu^ar que 
la zona sea seca y no requiere ventilación 
especial; por encima de 100 000 curies se re¬ 
quiere ventilación forzada por aire frio. Para 
instalaciones mayores debe proveerse refri- 
geración por agua y se practica bajo el prin¬ 
cipio de termosifón. 

Dispositivos mecânicos permiten la carga, 
remoción y descarga dei material que se 
quiere esterilizar. 

La construcción está disenada para dar 
una dosis externa, en operación de menos de 
0.25 mr/h, operando con 250 000 curies. El 
espesor general de las paredes de protección 
es de 1.68 m., empleando concreto de den¬ 
sidad normal, o sea, 2.32 g/cm 3 . 



Fic. 35.40. Esterilización realizada por un Linac. 
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La instalación eléctrica está prevista de tal 
modo que aun conectada definitivamente pa¬ 
ra operar, no lo hará hasta pasado un tiempo 
regulable para evitar olvidos en la câmara 
de irradiación. Al comenzar a funcionar el 
ascensor con la carga de 00 Co hacia la câ¬ 
mara, se emiten sehales sonoras y luminosas 
que lo anuncian. Un operador encerrado en 
la câmara por accidente puede detener toda 
la instalación por contactos de seguridad dis- 
puestos en el interior. Hay mecanismos de 
control que impiden la apertura de la câma¬ 
ra de la fuente, si hay alguna puerta abierta 
o a la inversa, que impiden la apertura de 
ninguna puerta cuando la fuente está irra¬ 
diando. 

Un monitor gamma pone en marcha una 
alarma cuando el nivel de irradiación de 
un ambiente se hace excesivamente alto. El 
elevador que conduce la fuente a la câmara 
tiene controles de seguridad que incluyen su 
propia falia por accidente. 

Toda la instalación eléctrica es a prueba 
de incêndio y de ninguna manera puede pro- 
vocarlo, aun cuando por accidente se derra- 
men inflamables en el interior. 

Por otra parte, todo el equipo dei interior 
de la câmara está construido con materiales 
que pueden recibir fuertes dosis de irradia¬ 
ción sin alterarse y que no requieren más 
que un control anual. 

Con respecto a la actividad de la radiación 
sobre el material, a esterilizar, puede hacer- 
«e uria consideración de conjunto: en gene¬ 
ral, las acciones secundarias no son despre- 
ciables desde el punto de vista químico, y 
tienen su origen en la producción de radica- 
les libres con fenómenos de óxido-reducción, 
polimerízación, etc. Cada material a esterili¬ 
zar en realidad, debe ser motivo de estúdio. 
Se han publicado experiencias concretas 
sobre los resultados de la esterilización de mu- 
chos medicamentos. Tiamina, riboflavina, 
piridoxina, pantotenato de cálcio, nicotinami- 
da, solas y asociadas; ácido fólico, vitamina 
B 12 , penicilina, tartrato de efedrina estradiol, 
novocaína, hormonas hipofisiarias, testoste- 
rona, aceto-pregnenolona, acetato de desoxi- 
corticosterona. 

En cambio, la esterilización dei plasma de 
origen animal y humano ha dado resultados 
menos favorables, sobre todo por producir 
una modificación muy notable dei diagra¬ 
ma electroforético, cuando se emplea la es¬ 
terilización electrónica. Por otra parte, debe 


aclararse que cuando indicamos que el me¬ 
dicamento conserva su actividad, nos refe¬ 
rímos a la valoración analítica, pero en al- 
gunos casos aparecen coloraciones notables 
que deben tenerse en cuenta. Los resultados 
son altamente satisfactorios para las vacunas 
y los sueros. Las enzimas son muy sensibles 
a las radiaciones, en particular la lipasa, hi- 
drolasas y sobre todo la hialuronidasa. 

Debe hacerse notar también que, la des- 
trucción de princípios activos puede evitarse 
por el agregado de sustancias protectoras. 
Así, por ejemplo: si bien la vitamina C es 
muy radiosensible, puede ser protegida por 
1 a nicotinamida, o a su vez ella protege 
algunas enzimas. El efecto protector se pue¬ 
de complementar por otros recursos, así, por 
ejemplo, las soluciones al estado congelado 
sufren poco el efecto de las radiaciones io- 
nizantes, ya que los radicales libres produ- 
cidos por la irradiación no pueden difundir 
y afectar otras moléculas. Fuera de ese limi¬ 
te, la temperatura tiene poco efecto sobre 
el número de microorganismos destruídos, 
aunque no se puede decir que esa influencia 
sea totalmente despreciable. 

- La aplicación a las suturas quirúrgicas ha 
despertado el mayor interés, ya que sus pro- 
piedades más importantes: resistência, elas- 
ticidad, tenacidad, son mucho más respeta- 
das por este método que por el calor. Sin 
embargo, se ha senalado la producción de 
reacciones secundarias por iones excitados 
durante la irradiación. 

La irradiación de material quirúrgico ha re¬ 
sultado particularmente interesante: gasas, 
guantes, agujas, pinzas, ampollas, tubos de 
drenaje sondas artérias artificiales de terilene 
y, en general, elementos de aplicación quirúr- 
gica descartables. 

El acondicionamientc en recipientes plás¬ 
ticos ha permitido ampliar el campo de ac- 
ción y extenderlo a soluciones inyectables. 
Mayemik y Daniels demostraron la eficacia 
de la esterilización con electrones acelerados 
a través dei polietileno, empleando un ger- 
men esporulado colocado en el interior de so¬ 
bres de aquel .material, los que a su vez 
fueron encerrados dentro de lâminas de po¬ 
lietileno para adquirir espesores crecientes. 
Como la penetración varia en orden inverso 
a la densidad de la sustancia irradiada, en 
el caso de gasas y algodones, un acelerador 
de 1.5 Mev permite esterilizar *paquetes de 
algodón hidrófilo de 10 cm de espesor, ya 
que su densidad es dei orden de 0.1. 
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Debemos también senalar que los vidrios 
se oscurecen de manera notable en la dosis 
máxima esterilizante; esto que puede ser un 
inconveniente para la comerciaüzación, se 
aprovecha para la dosimetria de las radiacio- 
nes. En Francia, Saint-Gobain fabrica un vi- 
drio, el Mev 2, cuyo oscurecimiento es pro¬ 
porcional a la dosis y puede leerse la densi- 
dad óptica al fotómetro para determinar la 
dosis recibida. 

Las radiaciones originadas por <:u Co tienen 
la ventaja de su capacidad penetrante, su 
bajo costo de instalación, la falta de mecanis¬ 
mos que requieran cuidados permanentes de 
mantenimiento. 

Desde el punto de vista estrictamente 
farmacêutico, hay un campo muy extenso 
a considerar. Los estúdios que se iniciaron a 
princípios de siglo con la aplicación de los 
rayos X a la destrucción de gérmenes, han 
llegado en los últimos anos a resultados prác- 
ticos con el empleo de otras radiaciones. Se 
debe completar el estúdio de la radiosensi- 
bilidad de las drogas y las formas farmacêu¬ 
ticas. Sobre este particular, se deben estu- 
diar los factores y condiciones para la co- 
rrección de esos efectos secundários. 

También se debe ampliar el conocimiento 
de la sensibilidad de los diferentes microor¬ 
ganismos, ya que las variaciones individuales 
son con mucho el factor más importante, a 
tal punto que pueden ser clasificados de 
acuerdo a su radiorresistencia. También tiene 
importância la concentración inicial de gér¬ 
menes y el medio en el que deben ser tra¬ 
tados. Las plantas esterilizadoras exigen un 
control de gérmenes antes de aceptar mate¬ 
rial para su esterilización. 

Los envases de vidrio al parecer deben ser 
descartados y si se quiere orientar la produc- 
ción de tal manera que se evite todo trabajo 
aséptico, haciendo la esterilización al final 
dei proceso, debe estudiarse más detenida- 
mente el comportamiento de los plásticos. 
Debemos recordar que el cloruro de polivinilo 
se descompone liberando ácido clorhídrico, 
a tal punto que se le emplea también para 
controlar la irradiación colocando junto a 
etiquetas impresas con indicadores cuyo cam¬ 
bio de color ponga de manifiesto la intensi- 
dad de la irradiación. 

Con lo que llevamos dicho hasta aqui, la 
situación de la esterilización puede expresar- 
se en el siguiente resumen: 


— Los métodos de esterilización por el ca¬ 
lor deben ser los de elección para los 
materiales que pueden soportarlo. Se so- 
breentiende aplicados con un concepto 
claro de la función dei aire y de la im¬ 
portância dei tiempo y la temperatura. 

— La esterilización por gases o por radia¬ 
ciones sólo debe quedar limitada a los 
materiales termolábiles sólidos, ya que 
para las soluciones termolábiles consi¬ 
deramos más indicada la esterilización 
por filtración, cuidando los efectos de 
la adsorción. 

— Para la esterilización de prótesis, ma¬ 
teriales quirúrgicos, suturas, perfusores 
y tejidos plásticos, se pueden aplicar 
con seguridad los métodos de esterili¬ 
zación por gases o radiaciones. t 

— De acuerdo con los conocimientos ad¬ 
quiridos, es preferible recurrir en prime- 
ra instancia a la esterilización por gases 
para resolver este tipo de problemas, 
por requeiir una menor inversión, ser 
de más fácil aplicación y con menores 
efectos secundários. 

— En el caso de tener que recurrir a la 
esterilización de materiales sólidos por 
radiaciones, es preferible hacer uso de 
las radiaciones gamma con una fuente 
de ,i0 Co, organizando el trabajo en ope- 
raciones continuas a los efectos de un 
aprovechamiento cuantitativo de la ener¬ 
gia disponible. 

35.5. ESTERILIZACIÓN POR 
FILTRACIÓN 

La filtración es una operación fundamental 
que el farmacêutico practica desde los tiem- 
pos más remotos, en forma artesanal. La 
evolución de su conocimiento desde el punto 
de vista técnico, ha permitido integrar los 
factores que la componen con el carácter 
de operación unitaria, y lograr normas co¬ 
rrectas para resolver los más diversos pro¬ 
blemas de filtración, ensayo de materiales 
filtrantes, selección de filtros, empleo y va- 
loración de los auxiliares de filtración, etc. 

La aplicación de la filtración a la esteri¬ 
lización de fluidos es una de las consecuen- 
cias de esos estúdios, cuya aplicación con 
este fin permite la separación física de los 
microorganismos dei medio líquido o gas que 
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Fig. 35.41. Tamano de poros de algunos filtros y 
su relación con el de distintos agentes y elementos 
figurados (65). (Cortesia de Mülipore Corporation .) 


los contiene por un dispositivo poroso que los 
retiene por acción mecânica fundada en el 
tamano de los poros y por adsorción. La Fig. 
35.41 suministra una demostración gráfica 
dei tamano de partículas y su relación con 
la esterilización. 

La aplicación se puede dividir en dos gran¬ 
des grupos: 

— Esterilización de líquidos, agua, agua 
destilada y soluciones para uso inyec- 
table. 

■— Esterilización de gases, en particular de 
aire y su extensión a la esterilización 
de ambientes. 


A. Esterilización de Líquidos 

Los filtros que se aplican con este destino 
responden a diversas formas y composición 
química y deben reunir las siguientes con¬ 
diciones : 

— No alterar la composición ni los carac¬ 
teres organolépticos dei líquido que pasa 
por él. No ceder materiales solubles al 
líquido. 

— Tener una porosidad uniforme en toda 
su superfície, sin determinar mucha 
pérdida en el flujo dei líquido. 

— Retener los gérmenes con seguridad. 

— Soportar las diferencias de presión ne- 
cesarias para obtener un caudal eficaz 
y no sufrir alteraciones estructurales 
por acción de las soluciones. 

— Ser fácil de limpiar o de preferencia 
descartable. 

— Soportar la esterilización por el vapor 
a 121°C. 

— Económico, no sólo en su costo directo, 
sino también en las maniobras de pre- 
paración y empleo. 

Debe considerarse que la filtración farma¬ 
cêutica comente es de elevada eficacia y 
que por lo común retiene todas las partícu¬ 
las de más de 5 micrones. El paso hacia una 
retención de partículas dei tamano corres- 
pondiente a los microorganismos se dio al 
principio con materiales cerâmicos como por¬ 
celanas no vitrificadas, vidrio poroso y placas 
de asbesto. Cada uno de esos tipos presentó 
dificultades propias, que se superaron prac- 
ticando tareas especiales de limpieza, lavados 
químicos prévios a la filtración y el empleo 
de dispositivos para la retención de partículas. 
La aparición más reciente de las placas y so¬ 
bre todo de las membranas descartables para 
filtración, las ha transformado en el elemen¬ 
to de elección para la preparación de los 
filtros destinados a la esterilización de so¬ 
luciones parenterales. No pTesentan dificul¬ 
tades para regular el grado de eficacia en 
la retención de partículas —seleccionando la 
porosidad adecuada—, no presentan fenóme¬ 
nos de absorción ni adsorción, no ceden ele¬ 
mentos extraídos a la solución desde el pun- 
to de vista químico ni físico y manejadas 
con prudência mantienen su estructura sobre 
soportes metálicos cuando son sometidos a 
la esterilización por vapor o pof gases. 

La resistência que determina una pérdida 
de carga en la solución a filtrar puede ven- 









Esterilización 1331 


cerse por el empleo de bombas impulsoras 
dei líquido, por presión ejercida sobre el re¬ 
cipiente donde se ha preparado la solución 
o por vacío, aunque no es recomendable, des¬ 
de el recipiente de recolección dei líquido 
estéril. Indudablemente, la resistência es ma- 
yor a medida que se emplean membranas 
de poros más finos. Casi siempre se usan 
membranas con poros de 0.22 o 0.45 micro- 
nes (66), pero los fabricantes proveen ma- 
teriales que pueden variar su porosidad entre 
12 micrones y 5 milimicrones. Pueden em- 
plearse las de mayor tamaho como prefiltros, 
dejando para las de cerca de 0.22 micrones 
la esterilización propiamente dicha, evitando 
que obturen sus poros con rapidez. 

Por otra parte, el aspecto mecânico de la 
construcción dei filtro ha sido perfeccionado 
en forma continua, para asegurar una apli- 
cación correcta de los septos filtrantes, evi¬ 
tando las infecciones secundarias, operando 
con seguridad y limpieza cuando se aplica 
sobrepresión, evitando ângulos muertos y jun¬ 
tas innecesarias. Todo el equipo es construí¬ 
do en material pulido e inalterable en todas 
las superfícies que entran en contacto con 


el líquido. Cuando se trata de filtros que 
trabajan con placas de materiales fibrosos, 
se les dota de un dispositivo para retener las 
partículas que se pueden desprender. Consi¬ 
deramos de interés ilustrar, además, este te¬ 
ma con sistemas provistos de placas para 
prefiltración esterilizante y placas con filtros 
a membrana como filtración final esterili¬ 
zante (Figs. 35.42, 35.43 y 35.44 y Fotogra¬ 
fias 35.3 y 35.4). 

En la práctica de esterilización por filtra¬ 
ción de soluciones, la aplicación más común 
es la destinada a Ia preparación de inyecta- 
bles en solución acuosa, fraccionada en am- 
pollas. Desarrollaremos el proceso completo 
en lo referente a la operación de esteriliza¬ 
ción. 

Se esteriliza por separado el filtro armado, 
de preferencia por vapor a 121 °C durante una 
hora, o en su defecto por óxido de etileno 
con todas sus conexiones dispuestas de tal 
manera que permitan seguro acceso dei va¬ 
por o dei gas y protegido de la sobreinfección 
una vez retirado de la autoclave, poniendo par¬ 
ticular precaución de seguridad en aquellas 


A 


CAMARA DE INVERSION 
B 
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ENTRADA 



Fig. 35^42 A. Repre sentación esquemática dei proceso de filtración para clarificar como para la eli- 
mmación de microorganismos. B. Repre sentación esquemática dei proceso de filtración empleando una 
camara de inversión (70). (Cortesia de Seitz-Werke GmbH , Alemania). 


















































Fig. 35.43. Filtro a placas armado (70). (Cortesia de Seitz-Werke GmbH, Alemania'). 
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Fig. 35.44. Esquema de un filtro a membrana, 1, base; 2, eliminación de aire (también extracción de 
líquido no filtrado); 3. tapa; 4, perno para desmontar; 5, placa de malla fina con sus perforaciones; 
6, placa de malla gruesa; 7, plato; 8, válvula para tomar líquido de prueba; 9,, gancho que se aplica 
al soporlo; 10. perno; 11, soportes (42), íCortesia de Sartorius Membranfilter GmbH, Alemania ). 
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Fotoguafía 35.3, Elementos de un filtro. A, ele¬ 
mento de aleación de metal ligero; B, la câmara 
hueca correspondiente; C, permite apreciar la cons- 
trucción de un elemento de acero al cromo-níquel- 
molibdeno. Estos elementos llevan unas planchas 
perforadas de fácil extracción para su limpieza. 
Quitando las planchas perforadas (D y E) se em- 
plean los elementos como câmaras huecas (70). 

(Cortesia de Seitz-Werhe GmbH. Alemania ), 
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Fotografía 35.4. (Continuación .) 


conexiones que corresponden a la conducción 
dei líquido después de filtrado. 

El líquido a filtrar se recibe en frasco 
estéril, que se conecta asépticamente al filtro 
por uniones flexibles estériles, reduciendo la 
maniobra de comexión al mínimo indispen- 
sable y se practica en área estéril. 

Un ejemplo de ensamblado dei filtro con 
ei tanque de preparación de la solución y 
con el frasco de recepción se puede apreciar 
en la Fig. 35.45. 

Es necesario trabajar con presión positiva, 
que se aplica al recipiente de preparación 
generalmente construído en acero inoxidable, 

El aparato armado según la Fig. 35.45 que 
se expone, permite también comprobar la 
existência de pérdida en las uniones o ro¬ 
turas en las membranas, controlando Ia caída 
de presión en el manometro o la apaxición 
de burbujas en el frasco de recepción. Más 


información haliará el lector en el capítulo 
de Filtración en Superfície. 

Terminada la filtración se debe fraccionar 
la solución estéril en los recipientes defini¬ 
tivos. Esta operación debe hacerse aséptica¬ 
mente en un ambiente estéril, de preferencia 
en cabinas aisladas de los operários y dotadas 
de flujo laminar. 

B. Esterilización de Gases 

La esterilización de los gases por filtración 
está vinculada sobre todo con la dei aire y 
se aplica tanto en pequena escala para uso 
dei aire estéril como agente de presión sobre 
los líquidos como en caudales mayores en la 
esterilización de ambientes o en microbiolo- 
gía industrial para proporcionar el oxigeno 
necesario en la industria de las fermenta- 
ciones. 
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Fig. 35.45. Esquema de la operación de filtración 
esterilizante a través de un filtro a membrana (65). 
1, aire o N 2 ; 2, manómetro; 3, recipiente presurizado 
de acero inoxidable que contiene el material a fil¬ 
trar; 4, válvulas; 5, válvula de aire; 6» filtro; 7, 
salida de aire; 8, recipiente receptor dei líquido esté¬ 
ril. (Cortesia de Millipore Corporation). 

Con mayor frecuencia, la filtración dei aire 
con fines industriales se practica para resol¬ 
ver problemas de contaminación ambiental 
y para el acondicionamiento asociado con el 
control de humedad y de temperatura. 

Las partículas suspendidas en el aire varían 
en concentración, composición y tamano. En 
los ambientes de trabajo provienen tanto de 
la masa de aire circulante que ingresa, como 
>de lãs personas que allí trabajan. 

Este último factor al que no siempre se 
le asigna la importância que tiene, queda 
claramente expresado en el Cuadro 35.IX. 

El aire se puede esterilizar por irradiación 
ultravioleta, compresión adiabática o por fil¬ 
tración. Con destino a los ambientes, el sis¬ 
tema de filtración ha adquirido una seguri- 
dad y comodidad de manejo con instalaciones 


adecuadas que lo hace considerar el sistema 
de elección. 

Es natural que conviene partir dei aire lim- 
pio, prefiltrado por elementos como filtros 
metálicos, lana de vidrio o fibras sintéticas 
o naturales con o sin carga de agentes hu¬ 
mectantes. El control de la contaminación 
de un ambiente comienza con medidas des¬ 
tinadas a evitar el ingreso de envases, carto- 
nería o recipientes portadores de partículas, 
sustituyéndolas por recipientes metálicos o 
sistemas de transporte continuo. El personal 
que trabaja en el área estéril debe llevar una 
vestimenta adecuada que impida o reduzca 
la diseminación de partículas, tanto de na- 
turaleza biológica como textiles. Su ingreso 
debe hacerse en forma indirecta a través de 
un acceso estéril que vincule el área con el 
exterior cambiando allí la ropa de circulación 
por material estéril —que no libere partícu¬ 
las—, cubriendo el calzado con cubrebotas 
de lienzo esterilizado, cofia y barbijo esté- 
riles. 

De todas maneras, cada operário es una 
fuente de contaminación, y su presencia en 
el área crea torbellinos y aunque el aire sea 
estéril disemina las partículas conforme lo 
senala la Fig. 35.46. 

Este inconveniente ha sido resuelto con el 
empleo de corrientes de aire estéril de flujo 
laminar, que se desplaza en sentido vertical 
o transversal en todo el espacio libre en que 
se trabaje. Este espacio puede ser la habi- 
tación misma o una cabina donde se realiza 
solamente la operación en forma aséptica 
(Figs. 35.47 y 35.48). 

En los casos de flujo horizontal, la velo- 
cidad dei aire es indispensable para evitar 
la caída de las partículas, evitando contami- 
naciones cruzadas. Esta velocidad se deter¬ 
mina de tal manera que todos los puntos se 
desplazan en forma paralela y es de 21 a 


CUADRO 35.IX. PARTÍCULAS GENERADAS POR MINUTO 

FUNCION DE SU ACTTVIDAD 

POR 

UNA 

PERSONA 

— Sentado sin moverse . 

100 000 partículas > 0.3 

ti diám 

.— Sentado moviendo manos y brazos. 

500 000 

id 

> 

id 

— Despi azando el cuerpo y haciendo movi- 
mientos a poca velocidad ... . 

1 000 000 

id 

> 

id 

— Parándose 0 sentándose .. 

2 500 000 

id 

> 

id 

— Caminando a 5 kilometros/hora . 

5 000 000 

id 

> 

i<l 

— Caminando a 6 kilómetros/hora . 

7 500 000 

id 

> 

id 

— Caminando a 9 kilómetros/hora . 

10 000 000 

id 

> 

id 
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Fig. 35.46. Diseminación de partículas al ingresai 
una corriente de aire al ambiente (53). (Cortesia de 
Filtrar Ingeniería S.R.L., Buenos Aires, Argentina ). 


33 m/min, produciendo aproximadamente 
120 renovaciones dei aire por hora. 

El mecanismo de flujo laminar se comple¬ 
ta por un filtro de alta eficacia (HEPA) 
que se coloca ocupando prácticamente toda la 
pared por donde ingresa el aire a la cabina 
o habitación. Estos filtros, construidos con 
fibras de diâmetro de un micrón, deben 
ofrecer una superfície mucho mayor que la 
sección de ingreso dei aire y, por lo tanto, 
el septo filtrante es profundamente plisado. 

Su control admite una penetración de 3 
partículas por cada 10 000 de 0.3 p dispersas 
por un aerosol en el túnel de prueba, resul¬ 
tando una eficacia dei 99.97% para partí¬ 
culas de 0.3 fi. Como ese tamano es inferior 
al de los gérmenes más pequenos, se puede 
considerar aceptable su designación como 
filtros absolutos. También se ha demostrado 
su capacidad para retener virus. Roelants y 
cols. (54) comprobaron la eficacia de los 
filtros HEPA para eliminar virus dei aire, 



Fig. 35.47. Efecto sobre las partículas de] flujo ver¬ 
tical de aire laminar (53). (Cortesia de Filtrar In- 
geniería S.R.L., Buenos Aires, Argentina). 



Fig. 35.48. Esquema dei funcionamiento de un sis¬ 
tema de flujo horizontal de aire laminar que es 
similar al vertical 1, conducto de retomo; 2, ven¬ 
tilador; 3, plenum; 4, filtro HEPA; 5, prefiltro (53) 
(Cortesia de Filtrar Ingeniería S.R.L., Buenos Aires, 
Argentina). * 

empleando un actinófago disperso en una 
suspensión de partículas submicrónicas. 

Hemos mencionado también la necesidad 
de caudales importantes de aire estéril en las 
fermentaciones industriales. Como ese aire 
entra en contacto directo con el medio de 
cultivo, a veces en fermentadores de muchos 
miles de litros, es natural que su esterilidad 
debe ser conpletamente segura para evitar 
pérdidas importantes. En ese sentido se em- 
plearon columnas de materiales fibrosos y 
pulverulentos como lana de vidrio, algodón, 
fibroamianto, carbón activo granulado, hu- 
mectados con sustancias oleosas con o sin 
carga de sustancias antisépticas. Sus resul¬ 
tados fueron siempre irregulares. En la ac- 
tualidad se puede disponer de cartuchos con 
membranas filtrantes que reúnen las mismas 
características de porosidad y eficacia que 
las membranas para esterilizar soluciones, 
colocadas en tubos con soportes plásticos y 
prefiltros que aseguran una elevada resistên¬ 
cia mecânica y el caudal necesario para el 
proceso. 

El montaje de los filtros en el soporte debe 
hacerse con mucho ajuste para evitar falsas 
vias que anulen sus ventajas (Fotografia 
35.5). 

En general, se debe considerar que la in- 
troducción de los filtros absolutos aplicados 
con el sistema de flujo laminar, constituye 
en la actualidad el único dispositivo que 
ofrece las garantias necesarias para una ope- 
ración correcta, cuando se debe trabajar en 
forma aséptica. Esto vale tanto para los sec¬ 
tores de producción en área es téril como 
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ANILLO DE CIERRE 
DEL CARTUCHO 


TAPA DE 
POLIPROPILENO 


MALLA 
DE DACRON 


MEMBRANA 


MALLA RÍGIDA DE 
POLIPROPILENO 


ENTRADA 
DEL FLUIDO 


FotografIa 35.5. Modelo de cartucho con membranas filtrantes por cuyo través se inyecta aire a las 
cubas de fermentación (65). (Cortesia de Millipore Corporation.') 
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para los quirófanos y sobre todo para los 
laboratorios de bacteriologia, donde se hace 
control de esterilidad. 

El principio general de recibir la corriente 
laminar primero sobre el material u objeto 
que es motivo de la maniobra aséptica, para 
después incidir sobre el operador y su ves¬ 
timenta, ofrece un margen de seguridad que 
justifica en la práctica la afirmación an¬ 
terior. 

Sin embargo, esta seguridad no excede ni 
supera los errores de método en que puede 
incurrir el operador mismo, de tal manera 
que consideramos indispensable la recomen- 
dación de mantener intacta la vigência de 
las precauciones fundamentales de trabajo 
aséptico, para aprovechar mejor las bondades 
dei nuevo sistema. En otros términos, el tra¬ 
bajo en zona estéril dotada de flujo laminar 
no debe crear una falsa sensación de con- 
fianza que sea motivo de errores de técnica 
innecesarios. 


35.6, CONTROL DE ESTERILIDAD 

Cualquiera que sea el método de esterili- 
zación empleado y por rigurosos que hayan 
sido los controles (de temperatura, presión, 
tiempo, etc.), durante el desarrollo dei pro- 
ceso es inevitable que se realice un control 
final dei producto esterilizado. Esta prueba 
se ha encarado desde vários puntos de vista: 

— IntToduccián de indicadores físicos, que 
sufren modificaciones en su estructura, 
generalmente por ablandamiento o fu- 
sion de la sustancia que los compone. 
Introducción de indicadores químicos: 
Estos indicadores sufren modificaciones 
generadas por el agente de esterilización 
sobre reactivos que los eomponen y que 
generalmente se ponen en evidencia por 
câmbios de color sobre indicadores de 
PH. 

En el caso dei control de esterilización por 
óxido de etileno, que permite medir la pene- 
tración dei gas a través de las paredes de un 
sobre de polietileno, el sobre condene una 


solución de MgCl 2 y un indicador de 

pH: 

• Solución madre: 

CI 2 Mg—6H 2 0 

500 g 

H 2 S0 4 conc. 

28 ml 

Agua destilada 

500 ml 


Agitar y una vez disuelto llevar a 1 000 ml 
en matraz aforado, con agua destilada. 

• Solución diluida para preparación de so¬ 
bres : 

Solución madre 236 ml 

Solución reactivo rojo de metilo 3 ml 
Agua destilada c.s.p. i ] 

Se colocan en sobres de polietileno 3-6 y 
12 ml, que se cierran por calor. La liberación 
de HC1 por acción dei óxido de etileno sobre 
el MgCl 2 determina el viraje dei indicador. 

También es ejemplo de este tipo de indica¬ 
dores el que se emplea para el control de la 
esterilización por radiaciones. Se usan trozos 
de cloruro de polivinilo colore ado, cuyo color 
vira por la liberación de ácido clorllídrico. 

Sin embargo, el uso de estos indicadores no 
representa ninguna garantia real sobre la 
esterilidad dei producto terminado. Es por 
este motivo que se fueron perfeccionando 
los indicadores biológicos y la forma de apli- 
carlos. 

Las farmacopeas han ido incorporando pro- 
gresivamente nuevos métodos de control de 
esterilidad desde que la British Pharmaco- 
poeia introdujo el primer ensayo oficial en 
1932. La siguió la U.S.P. en 1936. Se hizo 
necesario una renovación de la metodologia 
al considerarse los denominados productos 
biológicos (vacunas, toxinas, antitoxinas, sue- 
ro, sangre y derivados) y sobre todo en 1942 
con la introducción de los antibióticos. Cada 
edición de la U.S.P. desde la XI hasta la ac- 
tual XIX representa un progreso en la com- 
posición de los médios, controles de tempe¬ 
ratura y condiciones de cultivo, hasta el 
advenimiento dei sistema de control de esteri¬ 
lización por filtración a través de membranas. 

Es importante destacar la importância ac- 
tual de los indicadores biológicos que han 
permitido desplazar el concepto anterior ds 
control de esterilidad, después de vários anos 
de debates y publicaciones contradictorias. 
Por una parte se perfeccionó el control di¬ 
recto dei producto terminado a tal punto, que 
según Bruch, (55) se puede definir mejor 
la esterilización desde ese punto de vista 
como “el proceso a los organismos vivos que 
contiene un producto por el cual son muertos 
o Eliminados hasta el punto de que no pue- 
dan ser detectados en médios de cultivo apro- 
piados para su proliferación”. 
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CU ADRO 35.X. NUMERO DE UNIDADES 
MUESTREADAS (N) SEGUN LAS 
CANTIDADES DEL LOTE PARA EL 
CONTROL DE LA ESTERILIDAD 


Unidades en el lote 

N 

Hasta 40 

4 

De 40 a 100 

10% 

De 100 a 500 

10 

De 500 a 1 000 

2% 

Más de 1 000 

20 

Menos de 500 para soluciones de 
más de 250 ml 

3 


Este sistema exige trabajar sobre muestras 
y no puede ser de otra manera, porque se 
trata de un método destructivo. Por lo tanto, 
resulta importante establecer con claridad 
en qué medida los resultados pueden ser 
transferidos al lote. 

En el Cuadro 35.X, Setnikar (56) expone 
el número de objetos a muestrear según la 
composición dei lote. 

La presencia de uno o dos objetos conta¬ 
minados en el control, pone siempre al bac- 
teriólogo en el dilema de saber si se trata 
de una contaminación verdadera o una falsa 
positiva, determinada por falia dei operador. 
Esto sólo puede resolverse por repetición de 
los ensayos en condiciones más severas. 

En realidad, el número de objetos a mues¬ 
trear ha sido muy difícil de establecer, sobre 
todo, como convención aceptable a nivel in¬ 
ternacional. El Report of General Require- 
ments for the Sterility of Biological Subs- 
tances (57) propuso regias que han sido 
aceptadas en vários países, pero en definitiva 
se puede adoptar toda regia basada en los 
princípios de muestreo estadístico que se con¬ 
sidere satisfactorio por las autoridades na- 
cionales de control sanitario de cada país. 

Por otra parte, se introdujo el concepto de 
indicadores biológicos constituidos por mi¬ 
croorganismos de resistência conocida al 
agente de esterilización (temperatura, vapor, 
óxido de etileno, radiacioncs, etc.), superior 
a la que presentan los contaminantes comu- 
nes de tal manera que la suspensión de estos 
gérmenes en lugares adecuados y represen¬ 
tativos de la carga de la autoclave, permite 
asegurar que su esterilidad representa un 
índice seguro de la esterilidad dei conjunto. 


Con respecto a su empleo se deben tener 
en cuenta los siguiente factores: 

— Que tengan una resistência al agente 
esteiilizante superior a cualquier ger- 
men que pueda contaminar la muestra. 

— Que se cumpla la cinética de la des- 
trucción de los microorganismos que 
actúan como indicadores biológicos en 
relación con el proceso de esterilización 
a emplear. En ese sentido, la U.S.P. 
XIX propone los gérmenes que se indi- 
can en el Cuadro 35.XI. 

— Que su colocación en la carga repre¬ 
sente las mismas condiciones de expo- 
sición que el resto de los elementos a 
esterilizar. 

— Que el número de muestras que se co- 
locan en la autoclave comprenda todos 
los sitios donde puede haber variaciones 
significativas dei agente de esteriliza¬ 
ción. 

— Que se emplee un medio de recupera- 
ción seguro. 

— Que se haya eliminado cualquier sus¬ 
tância bacteriostática que pueda acom- 
panar al indicador biológico. 

— El germen seleccionado como indica¬ 
dor biológico se puede disponer sobre 
discos o tiras de papel o de metal o 
sobre perlas de vidrio que se envasan 
de la misma manera que el producto. 

— Conviene hacer una investigación pre¬ 
via a la esterilización de la carga mi¬ 
crobiana que tiene el material a este¬ 
rilizar. 

El empleo de los indicadores biológicos 
transforma el control de esterilidad negativo 
que Tepresenta el método de muestreo y en 
el que por fortuna no puede haber falsos 
resultados negativos, en un control positivo 
en el que se emplea la totalidad de muestras 
contaminadas ex profeso aumentando así la 
garantia dei sistema. 


CUADRO 35.XI. INDICADORES 
BIOLOGICOS SUGERIDOS POR LA 
U. S. P. XIX 


E sterilización Microorganismo 


Vapor 
Calor seco 

Oxido de etileno 

R adi aciones 
ionizantes 


B. stearothermophilus 

C. tetani (cepa no pa- 
tógena ) 

B. subtilis (var nigher ) 
(B. globigii ) 

B. pumilus 









na 


Por cierto que este sistema no se puede 
emplear para el control de los productos que 
se elaboran asépticamente o se esterilizan por 
filtración. Para ese caso en particular y para 
otras soluciones esterilizadas por métodos 
convencionales, se aplica el sistema de con¬ 
trol por filtración a través de membrana, 
que en la actualidad es recomendado por 
algunos autores y farmacopeas para los tra- 
bajos de rutina. Se puede aplicar, en realidad, 
en todos los casos de control de soluciones 
o polvos solubles, aunque también puede 
usarse (con mayores medidas de seguridad) 
para el control dei agua de lavado estéril 
de instrumentos u objetos no solubles. 

Para su aplicación, la muestra disuelta se 
filtra a través de una membrana apta para 
retener gérmenes, por lo general compuesta 
por ésteres de celulosa. Se lava la membrana 
para eliminar cualquier resto de sustancia 
inhibidora que contenga la solución y se le 
transfiere asépticamente a un medio adecua- 
do. La B. P. 1963 introdujo este sistema para 
el control de antibióticos y la U.S.P. XVIII 
y XIX han ampliado su aplicación, como 
también la última edición de la Farmacopea 
Italiana. La aplicación de este método repre¬ 
senta las siguientes ventajas: 

— El microorganismo que es retenido por 
la membrana, proveniente de grandes 


volúmenes de solución, puede ser con¬ 
centrado sobre 12 cm 2 de ella. 

— Se puede lavar con agua o agua pepto- 
nada estéril para eliminar restos anti¬ 
sépticos y evitar turbidez que enmas- 
care las lecturas. 

— Se puede dividir la membrana en tantas 
fracciones como médios de cultivo se 
quiera emplear, usando cantidades muy 
reducidas de medio. 

— Existen dispositivos comerciales muy 
prácticos que permiten adaptar la mem¬ 
brana con seguridad, esterilizada y que 
resiste la succión necesaria para filtrar, 
que también se presentan en unidades 
múltiples, como ilustra la Fotografia 
35.6, 

t 

No consideramos necesario agregar la com- 
posición de los médios de cultivo y las con- 
sideraciones sobre las temperaturas y tiempos 
de control, ya que figuran con precisión en 
todas las farmacopeas modernas. 

El lector hallará otros detalles dei control 
de esterilidad para filtros de membrana en 
el Cap. 25 de Filtración en Superfície. 

Es indudable que el control de esterilidad 
sólo puede dar falsos resultados positivos 



Fotografía 35.6. Filtros de membrana para el control de esterilidad (42). (Cortesia de Sartorius- 

Membranfilter GmbH, Alemania .) 
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cuando el operador contamina la muestra 
durante la siembra. Por lo tanto, aparte de la 
idoneidad en el trabajo y el empleo de una 
metodologia y técnica adecuadas, se debe 
disponer de un ambiente seguro. Esta segu- 
ridad ha evolucionado en la medida que he¬ 
mos expresado en el título de Esterilización 
dei aire por filtración y el empleo dei concep- 
to de aire con flujo laminar se ha hecho 
prácticamente imperativo, por lo menos usan¬ 
do una cabina de siembra dotada de este 
sistema, ubicada en un sector limpio y ade- 
cuadamente protegido. 

Cualquiera que sea el método de control 
usado, es esencial que a su vez la técnica 
tenga su propio control adecuado. La U.S.P. 



Fotografía 35.6. ( Continuación ) 


y el N.F. exigen que cada medio de cultivo 
y en cada ensayo se incuben tubos testigo 
para asegurar la esterilidad dei medio. Tam- 
bién debe quedar testimoniada la capacidad 
de ese medio para asegurar la prolifera- 
ción de los gérmenes, usando dos o más 
cepas bacterianas, controladas con iguales 
exigências nutritivas que la cepa que sirvió 
de indicador biológico o esta misma. 
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